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RESUME 
 
L’objet de ce travail repose initialement sur la problématique de la manipulation des 
milieux granulaires et de leur stockage. La caractérisation des propriétés physiques et 
l’aptitude à l’écoulement d’une poudre industrielle a été réalisée. Cependant, ces techniques 
ont leurs limitations et le problème abordé a requis le développement d’un nouveau protocole 
concernant le vieillissement des poudres. Ce protocole permet non seulement l’obtention de 
résultats plus représentatifs pour des phénomènes à l’échelle industrielle, mais également une 
extrapolation du vieillissement pour de longues périodes de temps. D’autre part, un modèle 
analytique permettant d’estimer la cohésion à partir de la forme du tas de poudres à faibles 
contraintes a été conçu. Enfin, une étude sur la rupture et la cohésion macroscopique des 
milieux granulaires humides en fonction de la quantité de liquide a été également réalisée.  
 
 
 
ABSTRACT 
 
The object of this work is initially the study of granular media handling and storage 
problems. The characterization of physicals properties and flow properties of an industrial 
powder were carried out. However, those techniques have theirs limitations and the tackled 
problem required the development of a new protocol concerning the ageing of the powders. 
This protocol allows to obtain more representative results for the industrial scale phenomena, 
but also an extrapolation of ageing process for long periods of time. In addition, a new 
method for estimating cohesion from the shape of a heap of the powder at low stress was also 
developed. Lastly, a study relating the yield and the cohesion of humid granular media in 
function of the amount of liquid added to the system was also realized. 
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La compréhension et la maîtrise des facteurs qui gouvernent l’écoulement et la 
compaction des poudres et des milieux granulaires sont nécessaires dans les procédés 
d’extraction de minerais et dans plusieurs applications de l’industrie chimique et 
pharmaceutique. 
Le stockage en silos et leur décharge, la formation de faibles agglomérats et la 
production des produits comprimés exigent des informations sur le comportement de la 
poudre pendant son écoulement. Dans ces procédés, les particules et les granulés sont en 
contact direct entre eux, et le comportement du milieu est gouverné par la friction inter 
particulaire, les forces inter-particulaires, la gravité et les forces induites par le déplacement 
contre les parois (friction poudre-paroi) pour la mise en écoulement. 
Il existe également d’autres procédés qui englobent des poudres où la phase 
dominante est la phase fluide. C’est le cas par exemple des lits fluidisés et des transports 
pneumatiques. Dans ces applications, le dimensionnement et l’opération d’équipement 
nécessitent la connaissance de la mécanique des fluides pour intégrer les forces de traînées. 
La mécanique des poudres intervient lorsque la phase dominante est la phase solide. 
Les premières études spécifiques à ce sujet n’ont été initiées que vers la seconde partie du 
XIXème siècle lors du développement de nouvelles poudres. 
L’expansion de la mise en œuvre des poudres (au début du XXème siècle) a un grand 
rapport avec un autre domaine scientifique aussi émergent dans cette période : la 
cristallisation et la précipitation. Ces procédés ont permis l’obtention de poudres très pures, 
de taille réduite et en grande quantité. 
Dès l’origine de cette discipline, la mécanique des poudres s’est servie de la base 
théorique des équations de la mécanique des sols, dont les origines datent du XVIIIème siècle, 
initiée par les travaux pionniers de Coulomb et Rankine relatifs au frottement solide. 
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Mais le champ d’étude de la mécanique du sol est principalement de décrire le 
comportement statique, jusqu’à la condition de rupture (écoulement), alors que la mécanique 
des poudres s’intéresse également la statique, à la mise en écoulement et à l’écoulement lui-
même, rendant nécessaire de nouvelles techniques et équations pour décrire les propriétés de 
ces poudres en écoulement, principalement gravitaire.  
Cette étude proprement dite a été entamée dans la seconde partie du XXème siècle par 
les travaux pionniers de Jenike. A partir de cette époque et jusqu’à nos jours, de nombreux 
travaux ont complété la description théorique et abordé diverses applications mettant en 
œuvre des poudres, en particulier dans des réalisations industrielles. 
Dans l’industrie, le problème de l’écoulement des poudres se pose classiquement lors 
du déstockage des matériaux. Lors de la décharge des silos, deux types d’écoulement peuvent 
se produire (figure 1) : 
- l’écoulement en masse : c’est l’écoulement généralement recherché où toute la poudre 
s’écoule uniformément (excepté dans la section convergente du silo où le flux est plus 
important au centre). 
- l’écoulement en noyau : c’est l’écoulement qui pose beaucoup de problème. Seule la 
poudre située au centre du silo s’écoule. Il en résulte la formation d’arches cohésives et 
de zones mortes proches des parois (figure 2). Du fait de la présence des zones mortes, 
les temps de séjour des produits sont très variables. 
P P
h h
écoulement en masse écoulement en noyau  
Figure 1 : Types d’écoulement lors de la décharge de silos et leurs pressions horizontales (à la paroi) 
associées. 
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de voûte 
 
Figure 2
t 
observ
n fonction des propriétés mécaniques de rupture de la poudre, qui est 
formal
’articule autour de 4 chapitres. Le premier est dédié à une introduction 
aux pr
uidisé, et est stockée dans un silo en fin de procédé de 
fabrica
 : Problèmes lors de l’écoulement de type en noyau. 
Un autre problème lié à la mauvaise maîtrise du type d’écoulement est la localisation 
du pic de contrainte subie par la paroi du silo. Lors d’un écoulement en masse, ce pic es
é dans la transition des sections droites et convergente, mais sa position devient 
inconnue lors de la formation d’une cheminée. 
Dans son travail, Jenike a bien identifié les conditions conduisant à ces différents 
types d’écoulement e
isé en une fonction d’écoulement (présenté dans les chapitres 1 et 2), en fonction de la 
friction granulaire observée en écoulement et de la friction poudre-paroi. 
Cependant, la procédure complète de Jenike est assez longue, ce qui rend impossible 
son utilisation comme un contrôle de routine à échelle industrielle. Les tests qualitatifs, 
même s’ils sont moins précis, sont toujours utilisés pour une étude comparative de produits. 
Ce manuscrit s
opriétés des milieux granulaires et à la théorie de la mécanique des poudres. Les 
dispositifs expérimentaux utilisés, leurs limitations et des comparaisons entre eux sont 
également présentés. 
Le deuxième chapitre est dédié à la problématique rencontré lors de la manipulation 
d’une poudre organique industrielle. Cette poudre est obtenue à partir d’un procédé de 
cristallisation et séchage en lit fl
tion. Lorsque la durée de stockage dépasse les 48 heures, l’écoulement devient très 
difficile. Vis-à-vis de cette problématique, une étude de l’aptitude à l’écoulement de cette 
poudre a été menée.  
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Des analyses de type qualitative basées sur des mesures d’angles de repos et de 
masses volumiques apparentes, puis de type quantitative par cisaillement basées sur la 
procéd
 vieillie sous charge normale uniquement (protocole 
classiq
faibles 
contrai
n 
faite ég
rter la 
cohésion macroscopique, mesurée à partir des essais quantitatifs, avec les interactions inter 
particulaires microscopiques estimées par des modèles théoriques. L’influence de la quantité 
de liquide ajouté dans le milieu et de la consolidation ont été particulièrement étudiés. 
Des comportement très particuliers lors du cisaillement des milieux humides, comme 
une cohésion résiduelle aux faibles contraintes et une comportement universel des contraintes 
de cisaillement aux fortes charges normales, ont été observés pour différents milieux 
granulaire constitués par de particules de différentes natures (particules lisses et poreuses).  
Enfin, dans l’annexe, des techniques de dimensionnement de silos à partir de la 
fonction d’écoulement des poudres sont brièvement présentées. Les premiers résultats de 
l’écoulement de la poudre organique à travers un silo pilote sont également présentés. 
 
ure de Jenike ont été réalisées. Pour estimer les effets de la granulométrie des 
particules constituant la poudre, des échantillons obtenus à partir du tamisage de la poudre 
organique brute fournie par la société Rhodia ont été également soumis aux mêmes types 
d’essais quantitatifs et qualitatifs. 
Enfin, l’étude de la poudre organique industrielle se termine par le cas particulier des 
essais de cisaillement pour la poudre
ue de vieillissement). Pour l’obtention de résultats plus cohérents avec la réalité 
industrielle (faibles contraintes, vieillissement), les modifications apportées aux protocole 
classique de vieillissement et les résultats ainsi obtenus sont également présentés dans ce 
chapitre. 
Le troisième chapitre est concerné concerne l’étude de la cohésion aux 
ntes. Un modèle analytique pour l’estimation de la cohésion sous faibles contraintes à 
partir de la forme du tas de poudres, construit à partir d’un versement de la poudre, est 
présenté. Le résultat de la cohésion obtenu à l’aide de cette nouvelle méthodologie a été 
comparé avec la mesure de la cohésion à partir des essais de cisaillement. Cette comparaiso
alement partie de ce chapitre.  
Finalement, dans le quatrième chapitre, nous présentons une étude du comportement 
des milieux granulaires humides. L’objectif de cette partie de l’étude est de rappo
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1.1 INTRODUCTION AU MILIEU GRANULAIRE SEC 
1.1.1 PROPRIETES GENERALES 
Le milieu granulaire est un terme utilisé pour désigner une vaste famille de matériaux, 
qui présentent un comportement original, intermédiaire entre celui des solides et celui des 
liquides, et qui sont présents partout dans la nature et dans le monde industriel. 
Quand on verse une poudre dans un réservoir, elle se comporte comme un liquide, car 
elle prend la forme du réservoir. Mais si l’on incline ce réservoir de quelques degrés, la 
poudre ne bouge pas comme si elle était un bloc solide. Cependant, si l’on incline ce 
réservoir jusqu'à l’inclinaison à partir de laquelle une couche de grains de la surface libre de 
la poudre s’écoule, celle-ci se comporte à nouveau comme un liquide. 
Cette transition entre le comportement liquide et solide est la propriété la plus 
remarquable des milieux granulaires. Néanmoins, contrairement aux liquides et aux solides, 
dont les propriétés et le comportement sont bien maîtrisés par des expressions 
mathématiques, les milieux granulaires sont un état hybride de la matière dont la description 
est encore largement phénoménologique. Nous sommes incapables de prédire quel effet aura 
un changement de la taille, forme ou géométrie des grains sur le résultat d’une telle 
expérience ou dans un procédé industriel (in Daerr, 2000). 
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Les milieux granulaires peuvent être classifiés selon la taille des particules qui les 
constituent. Le terme « nanopoudres » est employé pour définir un milieu dans lequel les 
particules sont mesurées en nanomètres ; « poudres » quand les particules mesurent quelques 
micromètres et « grains » pour les particules de quelques centaines de micromètres (Seville, 
1997). 
Malgré les différences entre les définitions de poudres et de grains, nous utiliserons 
souvent ces deux termes pour définir un milieu granulaire comprenant des particules quelle 
que soit leur taille. 
Un milieu granulaire est également constitué par une phase gazeuse qui remplit 
l’espace entre les grains (espace interstitiel). Dans ce travail, nous utiliserons le terme milieu 
granulaire sec quand il n’existe que les phases solides et gazeuses dans le système en 
question, et milieu granulaire humide quand la phase liquide est également présente. 
L’étude des milieux granulaires peut être réalisée à différentes échelles : micro, méso 
ou macroscopique, dépendant du phénomène d’intérêt. L’échelle microscopique se contente 
de l’étude des phénomènes de contact entre les particules qui constituent le milieu, et les 
échelles méso et macro des phénomènes d’une fraction ou de l’ensemble du milieu. 
Généralement,  les propriétés facilement mesurables du milieu granulaire sont du type 
collectif, cela veut dire, à l’échelle macroscopique, et leur résultat est exprimé par une 
moyenne calculée par particule ou par unité de masse, surface ou volume du milieu. 
Ce sont les interactions entre les particules et la phase continue, surtout si une phase 
liquide est présente, qui compliquent la formulation et la compréhension théorique du 
problème, car une poudre (un milieu granulaire): 
- ne peut pas être étudiée comme un solide, même si elle peut être déformée ; 
- ne peut pas être étudiée comme un liquide, même si elle peut s’écouler ; 
- ne peut pas être étudiée comme un gaz, même si elle peut être compressée. 
Pour bien connaître le milieu granulaire sec, il faut d’abord bien connaître les 
particules qui le constituent et ses caractéristiques, ainsi que les phénomènes d’interaction 
entre ces particules, puis l’interaction entre ces particules et la phase gazeuse. 
1.1.2 CARACTERISTIQUES DES PARTICULES DU MILIEU GRANULAIRE 
Une des plus importantes propriétés d’un milieu granulaire est sa distribution 
granulométrique. La taille des particules a une forte influence sur les propriétés du milieu 
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granulaire, car elle a un rapport direct avec l’aire superficielle de la poudre et le nombre de 
particules en question (Carr, 1967). 
Les autres propriétés importantes des particules constituant un milieu granulaire sont 
leur forme et leur densité (masse volumique). La forme des particules peut être très diverse : 
anguleuse, paillette, etc. 
Une première approche pour la caractérisation de la forme utilise la notion de 
sphéricité (ψ). La sphéricité est donc le rapport entre l’aire superficielle d’une sphère qui a le 
même volume que la particule considérée et sa surface réelle. 
Les particules peuvent encore être lisses ou rugueuses, creuses ou poreuses. Ces 
caractéristiques jouent beaucoup sur les propriétés collectives du milieu granulaire, car la 
fraction de vide lorsqu’un milieu est constitué de particules poreuses est beaucoup plus 
importante que si elle est constituée par des particules pleines. 
En ce qui concerne un assemblage de particules, la porosité interstitielle ε est une 
caractéristique importante (équation 1.1). Elle est définie comme le rapport entre le volume 
du vide entre les particules et le volume total occupé par les particules dans un lit, et elle est 
indépendante de la taille absolue des particules. 
milieu
pore
solidepore
pore
V
V
VV
V =+=ε  ( 1.1 )  
Cependant, le vide d’un milieu granulaire peut être divisé en pores inter-granulaires et 
intra-granulaires. Dans un milieu homogène aléatoire, la porosité surfacique du système est 
égale à la porosité volumique. La masse volumique du milieu granulaire peut donc être 
calculée par l’expression suivante : 
fpb ερρερ +−= )1(  ( 1.2 ) 
où ρb est la masse volumique apparente du milieu granulaire, 
ρp est la masse volumique réelle de la particule, 
ρf est la masse volumique du fluide qui remplit les pores. 
 
Enfin, un milieu granulaire sec est un ensemble de particules, poudres ou grains dont 
les pores sont remplis d’un fluide gazeux. Les composantes de ce milieu sont toujours 
soumises à l’action de la gravité mais il existe aussi des interactions entre elles qui ne sont 
pas négligeables. 
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Grâce à ces interactions, un tas de poudre constitué par des particules empilées les 
unes sur les autres peuvent transférer des contraintes de cisaillement entre elles. Si ces 
interactions ne sont plus suffisantes pour maintenir les particules du tas à l’équilibre, celui-ci 
s’effondre. 
La problématique de la manipulation des milieux granulaires repose initialement sur 
la statique des assemblages granulaires concernant la répartition des forces lorsque cet 
assemblage est à l’équilibre et sur les conditions de stabilité de celui-ci. 
1.1.3 LE FROTTEMENT GRANULAIRE 
La propriété la plus visible d’un milieu granulaire comme le sable sec, par exemple, 
est l’angle caractéristique du tas qu’il forme, appelé l’angle de talus ou simplement angle de 
repos, que l’on observe en versant la poudre à partir d’un entonnoir, illustré par la figure 1.1. 
αθ
 
Figure 
gle minimal α  pour lequel l’écoulement 
1.1 : Tas de poudre formé par écoulement dans un entonnoir. L’angle θ est l’angle maximal 
observé lors de la formation du tas, et l’angle α est l’angle pour lequel l’écoulement se fige 
lorsque la pente du tas a depassé l’angle θ. 
A la fin du XVIIIème siècle, Coulomb a étudié les phénomènes de mécanique du sol et 
de friction solide. Il a observé également que la terre et le sable ne se remblayent pas en talus 
avec la même pente. Il a conclu que la forme du tas dépend de la propriété de frottement 
entre grains (Brown, 1970). 
En étudiant plus en détail la formation d’un tas, on se rend compte qu’en réalité il 
existe deux pentes critiques. En ajoutant des grains sur un tas stable de poudre, ces grains 
s’accumulent pendant quelque temps et la pente dépasse localement l’angle du tas. Une fois 
que la pente devient plus grande qu’un angle maximal θ, les grains se mettent en mouvement 
et dévalent la pente. Celle-ci diminuée jusqu’à un an
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se fige (figure 1.1). La construction du talus se fait par une suite de tels événements, qui font 
osciller la pente entre deux valeurs. 
L’analogie de Coulomb de la friction solide permet de relier cet angle maximal θ à un 
frottement solide entre grains. Pour cela, il suffit de dire que les grains de la surface du tas se 
mettent en mouvement lorsque la force de friction statique n’est plus suffisante pour les 
maintenir en place. La couche supérieure est équivalente à un patin disposé sur un plan 
incliné (figure 1.2) (Coulomb in Nedderman, 1992). 
PN
) θ
) α P
P P.cos θ
) θ
T=P.sin θ
F
 
Figure 1.2 : Plan de cisaillement des corps solides et entre grains. 
peut être décomposée en 
deux composantes : la force normale |N| = P.cosθ et la force tangentielle |T| = P.sinθ au plan 
de glis
lle est compensée par la force F 
due au frottement. D’après Coulom ent statique est limitée p
maximum, proportionnel à la force normale : 
F  ≤  NµS ( 1.3 ) 
où µS est le coefficient de friction statique défini par Coulomb. 
t que la force tangentielle T ne dépasse pas le 
maximum de la force du frottement statique F, c’est à dire : 
La force P due au poids du patin sur le plan de glissement 
sement. 
Le patin restera au repos tant que la force tangentie
b, la force de frottem ar un 
 
Ainsi, le patin reste au repos tan
P.sinθ  ≤  P.cosθ .µS ( 1.4 ) 
Ce qui conduit à : 
Sµθ ≤tan  ( 1.5 ) 
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En définissant φ l’angle interne de friction statique par tan φ = µS, l’angle maximal de 
la surface libre du tas est alors limité par : 
φθ ≤   ( 1.6 ) 
Selon Coulomb (Nedderman, 1992), cette expression est valable pour des poudres 
dites non cohésives, où la seule force d’interaction entre les particules est la force de friction. 
L’expression classique de Coulomb pour le phénomène de friction solide est usuell
écrite sous la forme de contrainte, en divisant la force par la surface (hypothétique) de 
glissem
ement 
ent. 
µστ =  ( 1.7 ) 
Pour des poudres cohésives, où les forces attractives entre grains s’ajoutent au 
frottement solide, Coulomb a ajouté un terme c dans l’expression 1.7:  
c+= µστ  ( 1.8 ) 
La cohésion c peut aussi être entendue comme la résistance du solide au cisaillement 
cisée dans la section suivante 
de ce c
1.1.4 L
rticules. Ainsi, lors d’un 
écoulement gravitaire, si le poids des particules est insuffisant pour vaincre cette cohésion et 
ement n’a pas lieu.  
ulaire, et les types d’interactions les plus fréquents dans 
le domaine de la mécanique des poudres sont présentés par la suite. 
sous une contrainte zéro de compression. Son origine sera pré
hapitre. 
Ainsi, à l’échelle du contact, tous les phénomènes de friction entre les particules sont 
pris en compte dans le terme µσ de l’expression 1.8, et tous les autres phénomènes 
d’interaction entre les particules au-delà des phénomènes de friction sont pris en compte dans 
le terme de cohésion c. 
A COHESION ET LES FORCES INTER-PARTICULAIRES 
Une poudre cohésive est définie comme une poudre qui ne s’écoule pas librement. En 
réalité, ce type de poudre cohésive présente des interactions inter-particulaires plus 
importantes que le simple effet de la force de la gravité sur ces pa
rompre les interactions entre les particules, l’écoul
La magnitude de ces forces d’interactions entre deux corps est proportionnelle à la 
distance entre eux. Plus ces corps s’approchent, plus cette interaction devient importante. 
Enfin, les types de forces inter-particulaires, ainsi que leur magnitude, doivent être 
connus lors de l’étude du milieu gran
 14
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1.1.4.1 
sont des forces attractives entre particules qui 
décroissent avec la distance selon une loi de puissance. Ces forces sont faibles, mais non 
négligeables pour les poudres très fines, quand on les comparent à la force gravitationnelle 
La me diamètre (dp) est 
proportionnelle à la taille des particules : 
LES FORCES DE VAN DER WAALS: 
Les forces de Van der Waals 
(Seville, 1997, Israelachvili, 1992).  
 force de van der Waals développée par deux particules de mê
⎟⎠⎜⎝ 212 22 waalswaals aa
où A est une constante dite de Hamaker. Elle a les dimensions d’une énergie et son ordre 
de grandeur est 10
⎟⎞⎜⎛=⎯⎯ →⎯∝ 2 psphéresp dAFAdF  ( 1.9 ) 
 plupart des matériaux, et 
act (a = 0), la force de van 
der Waals diverge (tend vers l’infini). Cependant, la distance de séparation reste limitée à la 
rugosité de l’ordre moléculaire des particules. 
La poudre acquiert un comportement cohésif quand la force d’interaction entre ses 
ante que leur poids (équation 1.10). Ce qui devient le cas 
lorsque le diam
-19 – 10-20 J pour la
a est la distance entre les particules. 
 
Il faut par ailleurs signaler que pour les particules en cont
particules devient plus import
ètre des particules devient inférieur à 50-100 µm.  
3
23
4
⎟⎟⎠
⎞
⎜⎜⎝
⎛>> ppwaals
d
gF πρ  ( 1.10 ) 
1.1.4.2
interaction est caractérisée par la présence d’un ménisqu  qui lie ces deux particules, 
par la figure 1.3. 
La f a des origines différentes : la composante 
axiale d nte de la 
pression hydrostatique du ménisque (Seville, 1997). 
( 1.11 ) 
 PONTS LIQUIDES 
Quand la surface des particules est mouillée par une certaine quantité de liquide 
mobile, il y aura un autre type d’interaction nommé ponts liquides ou force capillaire. Cette 
e illustré 
orce d’interaction entre les particules 
e la tension superficielle de l’interface solide/liquide/gaz ; et la force résulta
PrrFcap ∆+= 22 πγπ  22
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où : γ  est la tension superficielle du liquide,  
∆P est le terme dû à la pression capillaire négative à l’intérieur du ménisque. 
 
Figure 1.3 : Ménisque liquide entre deux particules sphériques identiques (Seville, 1997). 
Pour un liquide complètement mouillant, la valeur maximale de la force capillaire est 
observée pour des particules sphériques lisses, lorsque ces particules sont en contact direct : 
pcap dF πγ=  ( 1.12 ) 
Quand les particules sont séparées par une distance a, la force d’adhésion du pont 
liquide est plus faible et est proportionnelle à cette distance, puis à la quantité de liquide et la 
t le seuil plastique. 
Ces types d’interactions sont les plus fortes existantes. 
1.1.4.4
très souvent ce type de phénomène 
est le t
taille des rugosités. Une bibliographie plus détaillée est présentée au chapitre 4. 
1.1.4.3 PONTS SOLIDES 
Les ponts solides peuvent avoir plusieurs origines : par transfert de matière du volume 
ou de la surface de grains vers les points de contact si l’on est proche de la température de 
fusion ou de transition vitreuse (frittage) ; par des processus de fusion-recristallisation ou 
sublimation-recristallisation qui là encore conduisent à un transport net de matière ; par 
fluage des matériaux si les contraintes aux points de contact dépassen
 FORCES ELECTROSTATIQUES 
Les particules peuvent encore avoir des interactions du type électrostatique. Dans ce 
cas, les particules accumulent des charges électriques conduisant à des interactions attractives 
ou répulsives. L’application industrielle où l’on observe 
ransport pneumatique, procédés pour lequel on a des nombreuses collisions particule-
particule et particule-paroi, permettant ainsi une grande accumulation de charge par 
triboélectrification. Si la poudre devient très chargée, il peut y avoir un risque de décharge 
électrique qui peut amener une explosion si la poudre est organique. 
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1.1.5 
eloppe est déformée. 
Ce comportement a été nommé dilatance (Brown, 1970). 
ent d’empilement granulaire est initié. 
Pour qu’un empilement dense soit modifié, il est nécessaire d’augmenter le volume du milieu 
car les particules doivent se surmonter puisqu’elles ne peuvent pas se pénétrer. Les particules 
bougent en se contournant et le volume des interstices augmente (figure 1.4). 
Les matériaux granulaires ne se dilatent pas à l’infini. Ils atteignent une densité 
critique qui ne dépend pas de la vitesse de déformation mais de la densité initiale de 
l’empilement. Si celle-ci est proche d’une valeur critique, on n’observe plus de dilatance ; et 
si elle est plus faible, l’échantillon se contracte lors d’une déformation. 
PRINCIPE DE DILATANCE ET DENSITE 
Un autre phénomène lié à l’écoulement du milieu granulaire est la dilatance. 
A la fin du XIXème siècle, Reynolds a constaté qu’une certaine masse de poudre 
enveloppée par une pellicule flexible augmente de volume quand l’env
En déformant le volume de poudre, un changem
 
Figure 1.4: Schéma d’une dilatance d’un milieu granulaire. 
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1.2 PREMIERES MESURES QUALITATIVES 
D’après l’observation de Coulomb sur l’angle de talus d’un tas de poudres et son 
rapport avec l’angle de frottement inter-particulaire, des méthodes de mesure de cet angle ont 
été développées par plusieurs auteurs pour caractériser la poudre.  
Comme la façon de verser la poudre pour former le tas peut changer significativement 
l’angle de la surface libre du tas, de nombreuses méthodes ont été développées pour le 
mesurer, comme l’illustre la figure 1.5. 
Carr (1965) a été le pionnier pour classifier les poudres selon certaines propriétés 
facilement mesurables. Ayant fait le constat qu’il n’était pas possible d’estimer la coulabilité 
d’une poudre à partir d’un seul type de mesure, il a développé une méthode consistant à 
évaluer certaines propriétés de la poudre en donnant des notes à chaque test. La coulabilité, 
ainsi que la fluidité de la poudre, sont donc exprimées par des indices, estimés par la 
moyenne des notes de tous ces tests. Ces indices de coulabilité et fluidité ont été connus 
comme les Indices de Carr. Il a testé plus de mille poudres et a attribué un indice de 
coulabilité et fluidisation à chacune. 
Pour l’obtention de l’indice de coulabilité, il est nécessaire de mesurer les angles de 
talus et de spatule (figure 1.5), la densité aérée et tassée (test de compressibilité) et la mesure 
simplifiée d’une distribution granulométrique. Pour l’obtention de l’indice de fluidisation, de 
nouveaux paramètres sont nécessaires : l’angle de chute (angle de talus ayant subi un certain 
nombre de chocs) et la disponibilité de la poudre (quantité de poudre récupérée après avoir 
chuté d’une hauteur déterminée). 
Malgré l’impossibilité de quantifier effectivement la coulabilité d’une poudre, cette 
méthode qualitative permet d’évaluer l’aptitude d’une poudre à être manipulée et la sévérité 
des problèmes de manipulation dans un procédé industriel. Elle permet aussi de comparer les 
poudres entre elles et de servir de test de contrôle-qualité pour surveiller une production. 
D’autres mesures du type qualitatif fréquemment utilisées sont le temps d’écoulement 
à travers un orifice et des mesures de compressibilité à partir de mesures des masses 
volumiques aérées et tassée. 
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1.2.1 LES MESURES ANGULAIRES 
Les mesures d’angles de repos ont été les premières mesures pour évaluer la 
coulabilité d’une poudre. Cet angle est une mesure de la limite de rupture (avant écoulement) 
de l’empilement.  
Quelques-unes des méthodes existantes sont présentées dans la figure 1.5 : 
angle de repos 
par versement
angle de repos conique
(angle de spatule)
angle de rotation
(angle dynamique)
angle de repos rebord angle de repos cratère angle de glissement
θa
θdv
 
Figure 1.5: Méthodes de mesure d’angles de talus. 
Ces angles servent à faire des comparaisons entre des produits. La procédure de 
préparation des échantillons pour le test doit être faite toujours de la même façon. Même dans 
ce cas, les écarts obtenus entre les mesures successives peuvent être assez importants 
(couramment ± 5°). De plus, les valeurs obtenues dans les différents dispositifs sont 
difficilement comparables (Lubert, 2000). 
De tous les dispositifs illustrés par la figure 1.5, la mesure de l’angle de rotation 
(angle dynamique) est une méthode totalement indépendante de l’action du manipulateur. 
L’appareil utilisé pour mesurer cet angle s’appelle tambour tournant, et pour réaliser des 
mesures, il suffit de remplir un cylindre avec l’échantillon de poudre et le faire tourner. Avec 
cet appareil deux angles sont mesurés : angle d’avalanche θa (avant écoulement) et angle de 
repos dynamique θd (après écoulement), comme le montre la figure 1.5. 
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Toutes les mesures angulaires présentées ici caractérisent les propriétés d’écoulement 
d’une poudre soumise à des contraintes très faibles, car les contraintes de consolidation sur la 
surface d’un tas sont de l’ordre de la pression exercée par quelques couches du produit. 
1.2.2 LES MESURES DE COMPRESSIBILITE 
La compressibilité d’un milieu granulaire est liée aux propriétés d’écoulement car elle 
est représentative des forces inter-granulaires et donc, indirectement, de la cohésion du 
milieu. Une poudre cohésive versée en pluie conduit à un empilement lâche. Le tassement 
imposé (par chocs successifs) casse les liens entre particules et permet leur réarrangement. 
Plus les forces inter-particulaires sont importantes (poudres cohésives), plus le milieu aura la 
possibilité de se comprimer. 
Des mesures de densité aérée et tassée (densité après que la poudre ait subi un certain 
nombre donné de chocs) donne une estimation de la compressibilité de ce milieu: 
tassée
aéréetasséeilitécompressib ρ
ρρ −=  ( 1.13 ) 
où : ρtassée est la masse volumique apparente tassée, 
 ρaérée est la masse volumique apparente non tassée. 
 
Des valeurs plus importantes de compressibilité sont obtenues si la poudre est 
soumise à une compression directe au lieu d’être tassée par des chocs (Brown, 1970).  
1.2.3 LES MESURES D’ECOULEMENT A TRAVERS UN ORIFICE 
Ces essais consistent à vérifier l’aptitude d’une poudre à s’écouler à travers des 
orifices de différents diamètres et d’observer le régime d’écoulement (constant ou discontinu) 
et son débit (Lubert, 2000). 
Les appareils pour ce type de manipulations consistent en un cylindre et un dispositif 
qui permet de varier l’ouverture inférieure de ce cylindre, à travers duquel la poudre doit 
traverser. Cette transition d’ouverture peut se faire à l’aide des entonnoirs ou d’une plaque. 
La figure 1.6 illustre un schéma de cet appareil. 
Une attention spéciale est toujours nécessaire, car la façon de remplir le cylindre par 
l’opérateur influence les résultats. 
Cette méthode est encore une méthode qualitative qui fournit des bons résultats à titre 
comparatif. 
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d1 d3d2
 
Figure 1.6: Schéma d’un appareil Flodex®. 
Pour de poudres non cohésives, où l’action de la gravité est beaucoup plus importante 
es oudre, l’écoulement se déroule sans problème. 
observé ce phénomène et a étudié l’écoulement de plusieurs 
poudres en fonction de différents diamètres d’ouverture pour de petits silos à fond plat. Il a 
constaté que le débit massique de décharge reste une fonction uniquement du diamètre 
d’ouverture de décharge, selon l’expression 1.14. 
que l  forces inter-particulaires de la p
Beverloo (1961) a 
( ) 2521 5.1 pob dDgaM −= ρ&  ( 1.14 ) 
où : Do est le diamètre d’ouverture, 
 a est une constante. 
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1.3 MECANIQUE DU MILIEU GRANULAIRE 
Lors de la remise en écoulement, la zone de glissement où les particules glissent ou 
roulent les unes sur les autres, a toujours une épaisseur très faible (de l’ordre de quelques 
diamètres de particules). On a localement une déformation dans une bande de cisaillement. 
L’origine du phénomène peut s’expliquer par le principe de la dilatance qui est en jeu : le 
milieu doit se dilater pour pouvoir s’écouler et cette dilatation crée une région lâche très 
localement, même dans un milieu dense, et c’est dans cette zone que l’écoulement aura lieu 
(zone de déformation plastique) (Daerr, 2000). 
Dans le cas de deux corps solides qui glissent l’un sur l’autre, le plan de cisaillement 
est bien défini par les surfaces de contact entre les deux solides. Par contre, dans le cas d’un 
milieu granulaire statique, le plan de cisaillement n’est pas défini, il faut le créer. Une fois les 
déformations localisées dans une bande de cisaillement, le milieu se comportera comme les 
deux blocs solides de l’exemple antérieur. 
Dans cette approche, où les milieux granulaires se comportent comme des corps 
solides séparés par une zone d’écoulement plastique (cisaillement), on peut faire appel à la 
mécanique des milieux continus.  
1.3.1 LES CONTRAINTES DANS UN MILIEU GRANULAIRE ET LES CERCLES DE MOHR 
Dans l’approche continue, le lit de poudre est considéré à l’échelle macroscopique 
comme un milieu continu. Les caractéristiques de ce milieu sont décrites par des propriétés 
mécaniques correspondant à un comportement moyen. On ne fait pas référence à des 
grandeurs de particule comme la taille ou la forme. 
Le milieu continu est ensuite discrétisé par plusieurs volumes élémentaires finis pour 
résoudre le problème aux limites de contours. Le volume élémentaire (cubique dans 
l’exemple illustré par la figure 1.7) est soumis de la part de son environnement à des forces 
qui s’exercent sur toutes ses facettes. Ces forces par unité de surface peuvent être 
décomposées en termes de contraintes normales et tangentielles. 
A l’équilibre (moment nul sur les trois axes), le tenseur de contraintes de cet élément 
cubique doit être symétrique : τij = τji . 
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Figure 1.7 : Contraintes s’exerçant sur un volume élémentaire cubique en coordonnées cartésiennes 
(toutes les contraintes sont positives dans le sens représenté).  
En tournant cet élément sur ce même état de contrainte, il existe une orientation 
unique où les contraintes tangentielles sur les faces du cube s’annulent. Les contraintes 
normales qui restent sont alors appelées contraintes principales σ1, σ2 et σ3 ( avec σ1 > σ2 > 
σ3 ) et les directions sont appelées directions principales. 
L’analyse des contraintes sur un élément fini peut aussi se faire d’une manière plus 
simple en n’utilisant que deux dimensions : la symétrie planaire décrit par Nedderman 
(1992). Pour cette nouvelle approche on n’utilise que la contrainte la plus élevée et la plus 
faible (on néglige la contrainte intermédiaire de l’analyse 3D). 
⎥⎥
⎥
⎦
⎤
⎢⎢
⎢
⎣
⎡
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Figure 1.8 : Contraintes sur le volume élémentaire en 2D. à l’équilibre: τij = τji  
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Le volume élémentaire en 2D est illustré par la figure 1.8 (gauche) qui représente 
l’orientation principale, car les contraintes de cisaillement n’existent pas sur cette orientation,  
la figure 1.8 (droite) illustre un volume élémentaire d’une orientation quelconque du milieu 
continu, différente de l’orientation principale. 
A partir de cette représentation, les contraintes de n’importe quel plan de l’élément de 
contrôle peuvent être obtenues (un exemple est illustré dans la figure 8 à gauche par
orienté à α degré de l’horizontale). Les équations d’équilibre conduisent à la méthode des 
cercles de Mohr (figure 1.9). 
Les contraintes du cercle σx, τxy et σy, situées à une orientation de α de
l’orientation principale où σx < σy, sont calculées à partir de contraintes principales (σ1 et σ3), 
ou vice-versa, à partir des formules suivantes: 
1.  le plan 
gré de 
2
31 σσ +=p  ( 1.15 ) 
2
31 σσ −=R  ( 1.16 ) 
( ) ( )αασσσσσ 2cos2cos3131 Rpx −=⎟⎞⎜⎛ −−+=  ( 1.17 ) 22 ⎠⎝
( ) ( αα )2cos2cos
2
3131 Rp +=⎟⎠⎜⎝+  ( 1.18 ) 
σσσσσ
2y
⎞⎛ −+=
( ) ( )αασστ 2cos2sin
2
31 Rxy =⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ −=  ( 1.19 ) 
où : p est la abscisse du centre du cercle, 
R est le rayon du cercle, 
σ et σ3 sont les contraintes normales majeure et mineure du plan principal, 
τ
s σx et σy. 
 
1 
respectivement, 
σx et σy sont les contraintes normales des plans x et y, respectivement, 
xy est la contrainte tangentielle du plan x, 
α est l’orientation en degrés à partir de la direction principale où on observe les 
contrainte
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Les contraintes d’un point quelconque du solide isotrope se situent sur le cercle de 
Mohr. Si l’on change l’orientation du solide d’un angle α, les contraintes sur les surfaces 
changent en conséquence. Les nouvelles contraintes sont calculées en se déplaçant sur le 
cercle avec un angle de 2α. 
σx
τxy
σyτyx
2ψ
σ3
σx
σy
σ1
p
R
) α
σx’
τxy’
σy’
τyx’
σ1
σ3ψ (
2α
τxy = -τyx
B σx’
τ
σ
A
B
C
A
τxy’= -τyx’
τyx
C
 
Figure 1.9 : Cercle de Mohr pour 3 états de contraintes: le cas A représente les contraintes sur le plan 
cartésien x et y ; le cas B représente la direction principale (orienté à 2ψ) où on retrouve les 
contraintes principales ; et le cas C représente les contraintes d’un plan quelconque tourné 
de 2ψ + 2α degrés de la direction principale (cas B). 
Les équations d’équilibre  du volume élémentaire 2D dans les directions horizontale x 
et verticale y sont : 
0=∂
∂+∂
∂
yx
xyx τσ  ( 1.20 ) 
g
xy
ρbyxy τσ =∂
∂+∂
∂
 ( 1.21) 
avec  τxy = - τyx.
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1.3.
Le critère de rupture de Coulomb est représ
limite de contrainte de cisaillement au delà de laquelle un plan de glissement est créé dans un 
milie  
2 LE CRITERE DE RUPTURE DE COULOMB 
enté par l’équation 1.8, donnant la valeur 
u granulaire et celui-ci s’écoule : 
c+= µστ  ( 1.8 ) 
Le critère de Mohr-Coulomb est basé sur le concept que le glissement entre deux 
plans aura lieu seulement si la droite de Coulomb touche le cercle de Mohr. Si le cercle est 
inférieur à la droite, il n’y aura pas d’écoulem
suffisantes pour briser le m
me un bloc solide. Si 
on applique une force croissant sur une de ses surfaces jusqu’à la rupture, on réera u
de glissement. Les contraintes de ce plan sont représentées par le point S sur le cercle de 
Mohr de la figure 1.10.  
ent parce qu’il n’existe pas de contraintes 
ilieu granulaire (Nedderman, 1992). 
Revenons à l’exemple du milieu granulaire qui se comporte com
 c n plan 
τ = µσ + c
p* = p + c.cot φ
2ε
τ
σ
c
S
R
σ1σ3
φ
φ
pc.cot φ
2ψ
(σxx, τxy)
(σyy, τyx)
c est donc donnée par le point 
d’intersection du lieu de rupture avec l’ordonnée. La pente du lieu de rupture fou
coeffic
 de 
l’angle de frottement interne: 
 
Figure 1.10 : Critère de rupture de Mohr-Coulomb pour une poudre cohésive (c ≠ 0).  
La figure 1.10 représente un milieu granulaire cohésif car le lieu de rupture dit de 
Coulomb ne passe pas par l’origine. La valeur de la cohésion 
rnit le 
ient de frottement interne du solide (µ = tanφ). 
Par des relations trigonométriques on trouve des paramètres qui ne dépendent que
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• Le rapport entre le centre et le rayon du cercle de Mohr: 
φsin*pR =  ( 1.22) 
• L’orientation du plan de rupture à partir de la direction principale:  
( )φε −= 9021  ( 1.23 ) 
• Le rapport entre les contraintes principales pour c = 0 :  
φ
φ
σ
σ sin11 +=
sin13 −
Ce rapport est aussi connu comme le coefficient de Rankine, qui sera présenté dans la 
section 1.3.3. 
 ( 1.24 ) 
La géométrie du cercle de Mohr permet encore de calculer les contraintes qui agissent 
sur un plan x et y qui est orienté d’un angle ψ  du plan principal: 
( ) ( ) ψψφψψσ cot.)2cos(sin1cot.2cos ** cpcRpxx −−=−−=  ( 1.25 ) 
( ) ( ) ψψφψψσ cot.)2cos(sin1cot.2cos ** cpcRpyy −+=−+=  ( 1.26 ) 
( ) )2cos(sin2sin * ψφψττ pRyxxy ==−=  ( 1.27 ) 
Quand c = 0, c’est-à-dire quand le milieu n’est pas cohésif, les expressions 1.25, 1.26 
et 1.27 deviennent égales aux expressions 1.17, 1.18 et 1.19. 
1.3.3 LE COEFFICIENT DE RANKINE 
Le coefficient de Rankine (κ) est le rapport entre les contraintes principales du cercle 
de Mohr, comme celui présenté par l’expression 1.24 (Nedderman, 1992). 
Considérons le volume dans un sol horizontal d’extension infinie representé par la 
figure 1.11. La contrainte normale sur la surface supérieure est nulle et la contrainte normale 
sur les surfaces verticales ( σxx ) est inconnue. En plus, par des raisons de symétrie, il n’y a 
pas de cisaillement dans aucun plan horizontal et donc non plus sur les plans verticaux. De 
l’équilibre des forces verticales, on obtient la contrainte normale sur la surface inférieure du 
volume élémentaire situé à une profondeur h : 
σyy = ρb g h ( 1.28 ) 
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La contrainte σ  peut été représenté dans le diagramme de Mohr-Coulomb. Quant à 
re (figure 1.11). 
yy
la contrainte σxx sa valeur est inconnue mais limitée par le critère de ruptu
τ = µστ
σ
h
σxxσxx
σyy = ρgh
y
σyyσxA σxP
état actif
état passif
Figure 1.11 : Coefficient de Rankine : exemple du sol infini (à gauche), les états de contraintes (au 
centre) et le cercle de Mohr qui représente les contraintes de rupture pour chaque état. 
En traçant la droite de Coulomb (critère de rupture) dans le même diagramme, on 
trouve deux valeurs limites pour les contraintes normales sur les surfaces verticales: σ
 
xx est diminuée jusqu’à σxA, le sol se retrouve alors 
en état
c = 0), car 
la droite de Coulom
xP et 
σxA (figure 1.11). Si la contrainte latérale σ
 de rupture dit actif, car il correspond à la rupture du sol sous l’effet de son propre 
poids. De même, si la contrainte latérale σxx est augmentée jusqu’au seuil σxP, on atteint l’état 
passif de Rankine, qui correspond à l’écrasement. 
Pour la situation illustrée par la figure 1.11 où la poudre n’est pas cohésive (
b passe par l’origine, les coefficients de Rankine sont décrits par les 
équations 1.29 et 1.30. 
φρσ sin1+ghbyyA
φσσ sin1−xAxAκ ===  ( 1.29 ) 
Ab
xP
yy
xP
P gh κφ
φ
ρ
σ
σ
σκ 1
sin1
sin1 =−
+===  ( 1.30 ) 
Le plus important du travail de Rankine est de démontrer qu’un solide peut atteindre 
son éta
les parois des silos lors de remplissage et de décharge, 
(Nedde
t de rupture dans deux conditions distinctes et de bien illustrer la différence entre les 
deux états de contraintes. Les paramètres κA et κP ne sont pas des valeurs absolues pour le 
coefficient k mais des valeurs limites (κA ≤ κ ≤ κP ), utilisées, par exemple, pour estimer les 
contraintes maximales sur 
rman, 1992 & Tardos, 1997). 
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1.4 PRINCIPES DES FONCTIONS D’ECOULEMENT 
est ouverte, la poudre stockée peut s’écouler ou 
non, selon la formation d’arche cohésive. La raison de ce problème d’écoulement est que la 
cohésion du produit et le frottem
ressibles et que la cohésion de la poudre dépend de 
son tassem
éthode consiste à réaliser des expériences avec la poudre pour 
obtenir ce qu’il appelle la fonction d’écoulem
contrainte m
ent (angle de 
friction apparent de la poudre). Ce coefficient 
 
La méthodologie de Jenike pour déterminer la fonction d’écoulement est une méthode 
standar
miner les conditions qui 
raçant la courbe appelée lieu cinématique 
de rupture. Ensuite, l’ensemble d’un minimum de quatre lieux de ruptures permet l’obtention 
de la fonction d’écoulem
état de consolidation donné, et cette consolidation est achevée lorsque l’état de densité 
Quand l’extrémité inférieure d’un silo 
ent inter-particulaire permettent à la poudre de supporter des 
contraintes tangentielles sans s’écouler. Le problème est rendu encore plus compliqué par le 
fait que les milieux granulaires sont comp
ent (Lubert, 2000). 
Pour éviter ce type de problème industriel, Jenike (1964), dans les années 60, a 
proposé une méthode pour dimensionner les trémies d’écoulement en fonction des propriétés 
de rupture de la poudre. Sa m
ent. Cette fonction d’écoulement représente la 
contrainte maximale que supporte une surface libre sans s’effondrer en fonction de la 
aximale qu’a subit la poudre.  
Une autre partie de son travail a été de calculer les coefficients de Rankine dans des 
trémies de différentes angles d’ouverture en fonction des propriétés en écoulem
de Rankine est aussi appelé coefficient de 
réduction de contraintes et facteur d’écoulement par Jenike.  
Dans la section suivante la procédure de Jenike pour déterminer la fonction 
d’écoulement des poudres est décrite. 
1.4.1 LA METHODE DE JENIKE POUR DETERMINER LA FONCTION D’ECOULEMENT
disée (Jenike, 1964 ; “Standard Shear Testing Technique (SSTT) for Particulate Solids 
Using Jenike Shear Cell ”, 1989 & American Society for Testing and Materials (ASTM) 
Committee, 1998) qui quantifie les propriétés d’écoulement du milieu granulaire, observant 
le point de rupture de la poudre quelle que soit sa compacité.  
La première étape de la caractérisation consiste à déter
provoquent l’écoulement de la poudre au repos en t
ent. 
Chaque lieu de rupture est un ensemble des points de rupture caractéristiques d’un 
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critique de la poudre sous la contrainte normale de consolidation est atteint. Une explication 
plus concrète est présentée par la suite.  
1.4.1.1 
écoulem
tassé, p
plus (c
plus, c st liée au volume, la densité elle aussi 
de
trois façons différentes, selon la figure 1.12. 
supérieure à la charge de cisaillem
provoque un maximum de la force de cisaillement. 
L’ETAT DE DENSITE CRITIQUE 
Comme déjà mentionné, un milieu granulaire change son volume quand il est mis en 
ent: il s’expand s’il est originellement bien compacté, ou se contracte s’il n’était pas 
our atteindre une densité critique. 
L’état de densité critique est définie comme l’état de la poudre où sa densité ne varie 
ompacité constante). En réalité, c’est le volume apparent de la poudre qui ne varie 
ar elle ne se dilate plus, et comme la densité e
vient constante. 
Pendant un essai de cisaillement, la poudre peut arriver à l’état de densité critique de 
La courbe A est obtenue lorsque le milieu a été compacté (consolidé) sous une charge 
ent. La poudre doit alors se dilater pour se déplacer, ce qui 
La courbe B correspond à un milieu sous-consolidé. Dans ce cas, la poudre se 
compacte au début du cisaillement jusqu’à ce qu’elle atteigne sa densité critique. 
La courbe C correspond à un milieu consolidé à l’état critique et il n’y a pas de 
changement de volume pendant le cisaillement. 
τ
τc
A
C
B
σN = σC
σN < σC
σN > σC
déplacement
 
Figure 1.12 : Les courbes des essais de cisaillement de poudres selon l’état de consolidation. 
Ce comportement justifie le protocole de mesure de Jenike : avant chaque mesure 
d’un point de rupture, le milieu granulaire doit être consolidé sous la même contrainte 
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normale pour retrouver sa densité critique, caractéristique de cette contrainte normale. Si l’on 
ne pren
• La consolidation critique 
pend de sa consolidation. 
Ici, une charge normale de consolidation (contrainte σc) est d’abord appliqué
ngentielle peut alors être annulée. 
• L
ssaire 
re complète pour obtenir la courbe du lieu cinématique de rupture consiste 
à répéter ces deux étapes expérimentales pour différentes charges normales de rupture 
(σs, τs) obtenus constitueront 
les points du lieu cinématique de rupture de la poudre pour la consolidation σc, et le couple 
(σc, τc)
d pas ces précautions avant d’effectuer chaque cisaillement, la valeur mesurée à la 
rupture dépendra de l’histoire de contraintes de l’échantillon testé. 
1.4.1.2 LE LIEU DE RUPTURE INSTANTANE 
La courbe du lieu de rupture est obtenue expérimentalement à l’aide d’une boîte de 
cisaillement. Cette courbe est construite à partir d’un certain nombre de points de rupture de 
la poudre, où l’obtention de chacun de ces points est fait à travers la procédure de Jenike. 
Cette procédure est divisée en deux parties : 
: cette étape est nécessaire pour avoir des résultats 
reproductibles car la rupture d’un échantillon de poudre dé
e sur 
l’échantillon, puis la poudre est cisaillée. La contrainte de cisaillement augmente 
jusqu'à ce que le milieu cède et se mette en écoulement. La force nécessaire pour 
maintenir le glissement τc va alors peu à peu se stabiliser et l’état de consolidation 
critique est atteint. Cet état coïncide avec l’état de la densité critique de la poudre. La 
contrainte ta
’essai de cisaillement : Une fois que la contrainte tangentielle est annulée, la 
contrainte de consolidation σc est enlevée et une nouvelle contrainte σs, inférieure à σc 
est appliquée sur le milieu granulaire. On mesure la force tangentielle τs néce
pour remettre en écoulement la poudre sous cette contrainte σs consolidée sous σc. 
 
La procédu
inférieures à la charge de consolidation. Les différents couples 
 constitue le point final de la courbe du lieu cinématique de rupture, illustré par la 
figure 1.13. 
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étape de 
cisaillement
τ .
. .
.
temps
τ
σ
τc
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c.
étape de
cons
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c cτ
LIEU CINEMATIQUE DE RUPTURE 
 signaler que tous les points de rupture, à 
l’exception du dernier point (σc, τc), représentent la transition de l’état statique vers l’état 
dynam
rupture, car la cohésion est obtenue par le 
 
Figure 1.13 : Lieu cinématique de rupture obtenu à partir des essais de cisaillement. 
1.4.1.3 L’EXPLOITATION DU 
Avant toute analyse du lieu de rupture, il faut
ique de la poudre et que le couple (σc, τc) est une mesure purement dynamique.  
Il faut ensuite trouver une équation capable d’ajuster les points de transition du lieu de 
prolongement de cette courbe vers l’axe des 
ordonnées (figure 1.14). La forme du lieu de rupture peut être linéaire ou légèrement courbée 
selon la poudre. 
La linéarisation du lieu de rupture négligeant le couple (σc, τc) conduit à un lieu de 
rupture capable d’être décrit par le critère de rupture de Coulomb:  
c+= µστ  ( 1.8 ) 
La cohésion c du milieu est donnée par l’intersection de cette droite avec l’axe des 
ordonnées et le coefficient de friction interne de la poudre est donné par la pente de celle-ci 
(µ = ta
r comme la contrainte nécessaire pour casser un 
agglom
n φ). Physiquement, cette cohésion représente la contrainte nécessaire à appliquer sur 
une poudre non consolidée pour la mettre en écoulement. Elle est représentative des forces 
inter-particulaires. 
Un autre paramètre qui peut être encore obtenu par la droite du lieu de rupture est la 
résistance à la traction T qui peut s’interpréte
érat qui a pu être consolidé mais qui ne subit pas de contraintes de cisaillement. 
Cependant, la résistance à la traction estimée par l’extrapolation de la droite de 
Coulomb pour des contraintes normales de traction est surestimée, car la poudre n’est pas 
stable en traction. 
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. .
. . .
τ
σ
σc3
c.
τc3
φ
T = c   tan φ
. .
τc2. . τc1
....
.
σc2σc1
.
 
Figure 1.14 : Lieux de rupture et paramètres estimés à partir d'eux 
Le second ajustement possible des points expérimentaux du lieu de rupture  qui prend 
en compte toute la courbe de rupture (le point dynamique inclus) pour estimer une résistance 
à la traction plus raisonnable est l’expression de Warren-Spring (Endo, 2002) : 
Tc ⎠⎝
où c  est la cohésion, 
Tn σ+⎞τ =⎟⎜⎛  ( 1.31 ) 
pour ch
faut uti
rupture (droite ou courbe), la prochaine étape de la méthodologie de Jenike consiste à trouver 
le
présent
1.4.1.4 LIEU DE RUPTURE TEMPOREL 
La durée pendant laquelle un milieu granulaire est soumis à la contrainte peut 
renforcer les propriétés mécaniques, en accroissant les interactions entre les particules.  
udre est soumise à des 
conditions variables d’humidité et de température, difficilement prévisibles. En atmosphère 
humide, le milieu granulaire peut adsorber de l’eau en surface et la condensation capillaire 
T est la résistance à la traction, 
n est l’indice de Warren Spring, qui varie dans la pratique de 1 à 2. 
 
Cependant, l’expression de Warren Spring ne fournit pas un coefficient de friction 
aque état de consolidation de la poudre. Si la valeur de ce paramètre est nécessaire, il 
liser l’ajustement linéaire pour l’estimer. 
Une fois établit le meilleur ajustement de la courbe des points expérimentaux de 
s cercles de Mohr caractéristiques du lieu de rupture. Cette partie de la méthodologie est 
ée dans la section 1.4.1.5. 
Durant le conditionnement, le stockage ou le transport, la po
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peut cr
 ultérieure, la solution saturée pourra se recristalliser et former des ponts solides. 
Ce cyc
Pour mesurer l’influence de ces changements qui interviennent sur les propriétés du 
milieu 
ui exigent du temps et, parfois, les 
vrais conditions d’humidité et de température pendant le stockage ne sont pas exactement 
reproductibles lors de l’essai (Lubert, 2000). 
La méthode pour estimer le lieu de rupture temporel reste identique à celle du lieu de 
rupture instantané, à l’exception que le milieu après être consolidé, reste sous contrainte 
normale pendant un temps t, avant d’être soumis à la mesure de cisaillement. Les conditions 
atmosphériques sont contrôlées pendant ce vieillissement pour simuler les conditions de 
stockage de la poudre (Schwedes, 2000). 
Un point du lieu de rupture caractéristique de la poudre vieillie est obtenu et une 
courbe complète peut être obtenue par la répétition de cette procédure pour chaque point. 
Puis, la fonction d’écoulement pour celle-ci peut être calculée. 
Cet aspect de mesure des lieux de ruptures après vieillissement est décrite plus en 
détail dans le chapitre 2. 
développée pour cet état de consolidation. Dans le cas du silo, cette contrainte maximale est 
la contrainte qu’une arche cohésive est capable de supporter sans se rompre (contra
clef de voûte) : 
éer un pont liquide, qui génère une force inter particulaire supplémentaire. Si plusieurs 
couches d’eau sont adsorbées, une dissolution partielle peut exister en surface. Lors d’une 
évaporation
le condensation-évaporation peut se reproduire jour après jour pendant le stockage de 
la poudre et compromettre la coulabilité du milieu. On peut avoir aussi du fluage aux points 
de contact comme mécanisme de vieillissement de la poudre. 
granulaire lors de son stockage, on fait l’appel à la technique de vieillissement de la 
poudre. Ces essais de vieillissement sont des mesures q
1.4.1.5 LA FONCTION D’ECOULEMENT 
Comme mentionné au début de cette section, la fonction d’écoulement d’une poudre 
est le rapport entre la contrainte principale maximale que peut subir la poudre sans changer 
de consolidation et la contrainte maximale fC supportée par la poudre sur une surface libre, 
inte de 
fc = FF(σ1) ( 1.32 ) 
Ces deux contraintes maximales sont obtenues en traçant deux cercles de Mohr 
tangents au lieu de rupture de la poudre, selon le cas illustré par la figure 1.15. 
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• La
Le 
cercle de Mohr représentatif de cette condition de contraintes et qui passe par 
tée par une arche cohésive est alors donnée 
nnée (contrainte maximale du 
 contrainte de cohésion (fC) : elle représente la contrainte en compression à appliquer 
sur une voûte pour la rompre. Elle est d’ailleurs aussi appelée contrainte de clef de 
voûte. Une arche qui s’est formée lors de l’écoulement présente un plan tangent à sa 
surface libre qui n’est soumis à aucune contrainte, ni tangentielle, ni normale. 
l’origine. La contrainte maximale suppor
par la contrainte principale majeure du cercle passant par l’origine et tangent au lieu 
de rupture. 
• La contrainte majeure de consolidation (σ1) : elle est la contrainte maximale qui a pu 
s’exercer sur la poudre pour l’état de consolidation do
plan principal). Cette contrainte est obtenue par le cercle de Mohr tangent au lieu de 
rupture et qui passe par le point extrême du lieu de rupture (couple σc, τc). 
.
. .
.
.
τ
σ
c
τc .
σ1fc σc
δ
1
 pour obtenir une fonction d’écoulement plus 
complète. 
Les fonctions d’écoulement indiquent la contrainte nécessaire pour réinitialiser un 
écoulem
sont près de l’axe des abscisses, plus l’écoulement de la poudre en question est 
facile. 
Ainsi, une poudre peut être classifiée selon la position de sa fonction d’écoulement, 
selon le diagramme de la figure 1.16 (Schwedes, 2000). 
 
Figure 1.15 : Cercles de Mohr obtenus à partir d’un lieu de rupture linéaire. 
Chaque lieu cinématique de rupture conduit à un couple (fc,σ ). Il faut alors faire 
d’autres essais pour plusieurs consolidations
ent en fonction de la contrainte majeure qui a consolidé la poudre. Plus les points 
obtenus 
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Figure 
r la poudre selon la position de sa fonction 
d’écoulement sur le graphe à partir des régions prédéfinies. Ces régions sont définies à partir 
du rapport linéaire de σ  et f  (Jenike, 1964 & Gotoh, 1997): 
       pas FF=1                  FF= (s1/fC) = 2                  FF=4
écoulementf c 
(P
a)
écoulement
     libre
cohésive
1.16 : Fonction d’écoulement d’une poudre quelconque et la classification du comportement 
des poudres en fonction de la localisation dans le diagramme (Schwedes, 2000). 
Ce diagramme permet de classifie
1 C
Cf
FF 1σ=  ( 1.33 ) 
est que le facteur d’écoulement défini par 
Jenike pour le dimensionnement des silos est aussi présent sous la forme de contraintes 
coulement et le facteur d’écoulement, 
peuvent être présentés sur un m
L’avantage de présenter la fonction d’écoulement sur un graphe comme celui de la 
figure 1.16, est qu’il exprime les contraintes normales des plans principaux : les résultats de 
la méthode sont alors indépendant du dispositif de cisaillement utilisé et de l’orientation la 
charge normale lors de la manipulation soit appliquée. 
L’autre avantage de cette représentation, 
principales. Ainsi, ces deux résultats, la fonction d’é
ême graphe, ce qui caractérise la méthodologie de Jenike. 
1.4.1.6 L’ANGLE DE FRICTION EFFECTIF 
Une autre grande observation faite par Jenike (1964) est le rapport entre les grands 
cercles de Mohr des lieux de rupture d’une même poudre. En traçant toutes les courbes du 
lieu de rupture d’une poudre aux différents états de consolidation et ses cercles de Mohr, 
Jenike a constaté que les grands cercles semblent être alignés. 
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Ces groupes de cercles de Mohr peuvent être rapportés à une unique droite appelée la 
courbe du lieu de rupture effective (effective yield locus), d’où on peut déterminer l’angle de 
friction effectif (δ), défini comme l’angle formé par la droite tangente à tous les grands 
cercles de Mohr et passant par l’origine (figure 1.17). 
 
Figure 1.17 : Détermination de l’angle de friction effectif selon la méthodologie de Jenike (Rhodes, 
1998). 
L’angle de friction effectif δ et l’angle de friction interne φ seront égaux seulement 
pour poudres non cohésives (c = 0) où δ = φ (Jenike, 1964, Nedderman, 1992, Seville, 1997, 
Gotoh, 1997). 
Cependant, le rapport entre les contraintes principales d’une poudre en écoulement, 
indépendant de sa nature (cohésive ou pas) peut être représenté en remplaçant l’angle de 
friction interne φ par l’angle de friction effectif δ dans l’expression 1.24, et on obtient 
(Jenike, 1964):  
δσ sin13
1
−=  ( 1.34 ) 
Ce rapport a bien é
δσ sin1+
té vérifié par Jenike (1964) pour plusieurs poudres de différentes 
natures. 
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1.5 LES DISPOSITIFS DE CARACTERISATION MECANIQUE 
1.5.1 LA CELLULE DE CISAILLEMENT DE JENIKE 
Les mesures de la fonction d’écoulement des poudres ont initialement été faites dans 
la cellule confectionnée par Jenike (1964). Elle sert souvent de référence et de comparaison à 
tous les autres dispositifs. 
Cette cellule de cisaillement est constituée d’une base inférieure fixe sur laquelle 
repose un anneau (figure 1.18). Ces deux éléments sont remplis avec la poudre, qui est 
 la figure 1.18). Le pré-cisaillement 
(consolidation) de la poudre est obtenu en appliquant une force horizontale sur l’anneau 
supérie
r la cellule de nouveau. 
ensuite consolidée avec une charge normale σc (N sur
ur de la cellule. 
Après l’étape de consolidation, la charge normale est réduite et une nouvelle force 
horizontale est appliquée jusqu’à la rupture. Pour faire un nouvel essai de rupture, il est 
nécessaire de rempli
 
Figure nneau, C est 
 Committee, 
1998). 
Le problème majeur de la cellule de Jenike est la course limitée de l’anneau, qui est 
de l’ordre de 6 mm. Parfois ce déplacement est trop petit pour consolider et créer le plan de 
rupture d’une poudre. Un autre inconvénient de cette cellule est le fait qu’il faille utiliser 
différents échantillons pour les essais, car après chaque point de rupture, la cellule doit être 
remplie à nouveau. 
 
1.18 : Schéma d’une cellule de cisaillement de Jenike. A est la base fixe, B est l’a
la couvercle, N est la force normale et S est la force de cisaillement (ASTM
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1.5.2 LA CELLULE DE CISAILLEMENT ANNULAIRE  
La cellule de cisaillement annulaire a été initialement développée par Walker (1965), 
mais c’est la version de Schulze qui est la plus utilisée de nos jours (figure 1.19). 
Le grand avantage de la cellule de cisaillement annulaire est qu’elle permet de 
cisailler la poudre indéfiniment et donne ainsi la possibilité de réaliser plusieurs mesures avec 
un même échantillon. Avec cette cellule, on peut également quantifier l’expansion du milieu 
granulaire, car elle dispose de capteur de déplacement vertical. 
 
Figure 1.19 : Schéma de la cellule de cisaillement annulaire de Schulze (Schwedes, 2000). 
La cellule est constituée d’une base et d’un couvercle de forme annulaire. La poudre 
est placée à l’intérieur de la base et la force normale est appliquée sur le couvercle. Tant la 
sein de l’échantillon et non entre la surface du couvercle et la poudre. 
base que le couvercle sont munis de dents pour s’assurer que le cisaillement s’effectue au 
Le bas de la cellule est entraîné par un moteur et le couvercle est maintenu par des 
capteurs de force. Quand le moteur est mis en rotation faible et constante, les capteurs de 
force enregistrent la force nécessaire pour empêcher le couvercle de suivre cette rotation. 
Le seul point négatif de cette cellule est que la vitesse de cisaillement varie 
légèrement dans le milieu, car la vitesse (linéaire) dépend du rayon de l’anneau. 
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1.5.3 LES APPAREILS DE CISAILLEMENT INDIRECTS 
Les cellules de cisaillement de Jenike et de Schulze sont des appareils de cisaillement 
directs, car la contrainte de cisaillement appliqué au plan de cisaillement est bien cela 
imposé
n de la poudre dans la direction verticale a 
lieu. C
e par le dispositif.  
Il existe d’autres appareils de cisaillement de type indirect, où le plan de cisaillement 
se crée spontanément en réponse à la contrainte imposée par le dispositif, mais cette dernière 
n’est pas exactement la contrainte de cisaillement a laquelle le plan de rupture est soumis. 
Ces appareils ont des dispositifs de compression uniaxial, biaxial et triaxial. 
1.5.3.1 L’APPAREIL DE COMPRESSION UNIAXIALE : 
L’appareil uniaxial fonctionne de la façon suivante : l’échantillon de poudre est placé 
à l’intérieur du dispositif qui peut avoir une géométrie cylindrique ou rectangulaire. Une 
charge normale est appliquée et la consolidatio
ette charge est ensuite enlevée, ainsi qu’une des extrémités de contention de 
l’échantillon. La contrainte de rupture se mesure alors en appliquant des charges croissantes 
jusqu’à effondrement de la poudre. 
σ1
fc
σ1
σ1
fc
fc
Test Monoaxial
Test de Johanson
Test de Gerritsen
 
Figure 1.20 : Quelques dispositifs de compression uniaxiale. 
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Dans ces tests de compression uniaxial, l’état d’écoulement stationnaire ne peut pas 
ation et le lieu cinématique ainsi que la densité du milieu sont 
alors lé
esures uniaxiales, mais 
le grand avantage est qu’il perm
corresp
être obtenu pendant la consolid
gèrement inférieurs par rapport à ceux obtenus avec la cellule de Jenike (Schwedes, 
1999, 2000, 2002). 
1.5.3.2 L’APPAREIL DE COMPRESSION BIAXIALE 
L’appareil de compression biaxiale peut aussi effectuer des m
et de contrôler des contraintes appliquées sur un élément 
parallélépipédique de poudre dans deux directions de l’espace. La troisième contrainte du 
parallélépipède est imposée par des couvercles qui reste immobiles. 
La poudre est consolidée en jouant sur les contraintes normales σx et σy. Ces valeurs 
ondent aux coordonnées du grand cercle de Mohr du lieu de rupture de la poudre. 
Après l’état de consolidation, les contraintes sont enlevées et la contrainte de cohésion est 
obtenue on jouant sur une des composantes normales jusqu’à la rupture (Schwedes, 2002). 
La figure 1.21 présente un schéma d’une cellule de compression biaxiale. 
 
Figure 1.21 : Schéma d’une cellule de compression biaxiale (Schwedes, 2002). 
Ce sont des essais relativement longs, c’est pourquoi leur utilisation reste peu 
fréquente en génie de procédés. 
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1.5.3.3 L’APPAREIL DE COMPRESSION TRIAXIALE 
vec cet appareil, les contraintes principales peuvent être appliquées ou mesurées 
dans les trois directions de l’espace. Dans l’appareil triaxial «vrai», les parois sont agencées 
de telle façon que la déformation dans les trois directions soient indépendantes et possible 
simultanées (figure 1.22). 
A
 
aux : Un appareil triaxial normal à gauche et un  appareil Figure 1.22 : Appareils de cisaillement triaxi
de cisaillement triaxial vrai à droite (Schwedes, 2000). 
ent utilisé dans la mécanique des sols est une variante du 
dispositif triaxial et uniaxial, dans lequel la poudre est préalablement placée dans une 
membrane qui est ensuite installée dans une cellule cylindrique à double paroi qui contient un 
liquide pressurisé. La contrainte horizontale autour de la cellule est contrôlée par la pression 
du liquide : σ2 = σ3. La troisième contrainte est appliquée sur la poudre dans la direction 
verticale par le biais d’un piston. 
1.5.3.4 COMPARAISON ET CHOIX DU DISPOSITIF DE CISAILLEMENT 
Le dispositif utilisé pour évaluer les propriétés mécaniques d’un milieu granulaire doit 
pouvoir représenter les conditions de contraintes par ce milieu lors du stockage. 
Pour simuler les contraintes supportées par une arche stable à la sortie d’une trémie 
convergente d’un silo, la méthode de Jenike reste toujours la plus adapté. La fonction 
d’écoulement obtenue par cette méthode semble bien prévoir ce qui se produit dans la trémie 
d’un silo. En traversant cette section convergente vers la sortie du silo, la poudre perd sa 
mémoire de contraintes et un volume élémentaire de poudre pris dans cette région subit 
Mais l’appareil généralem
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toujours le même état de contrainte, quel que soit le chemin pour y parvenir: l’écoulement 
dans cette zone est du type stationnaire. Les dispositifs utilisés pour décrire le comportement 
de la poudre dans la trémie d’un silo doivent donc permettre de créer un état d’écoulement 
stationnaire. Ce type d’écoulement est obtenu en utilisant les cellules de cisaillement de 
Jenike, annulaire ou biaxiale (Schwedes, 2002). 
Mais il existe des cas où la poudre est consolidée par son propre poids sans atteindre 
un état stationnaire, comme le stockage de poudre dans les silos à fond plat ou dans des big-
bags, par exemple. L’essai de compression uniaxial est suffisant pour caractériser les 
propriétés mécaniques de la poudre consolidée dans cette condition. Cependant, la fonction 
d’écoulement obtenue par ce dispositif conduit à une sous-élevation du lieu cinématique de 
rupture, ce qui n’est pas conseillé pour le dimensionnement des silos (Lubert, 2000). 
Les appareils biaxiaux et triaxiaux sont d’excellents outils de recherche qui donnent 
des informations précises sur les contraintes et déformations. Cependant, les essais utilisant 
ces appareils demandent beaucoup de temps et les mesures à faibles charges restent 
impossibles. 
Si une simple comparaison entre les différents produits est suffisante, les tests de 
compression uniaxiale peuvent être choisis pour leur rapidité et facilité. Si la reproductibilité 
des mesures reste le critère indispensable, la cellule annulaire permet l’obtention de plusieurs 
lieux de ruptures avec le même échantillon. De plus, la cellule annulaire permet la réalisation 
d’essais sous faibles charges normales (Schwedes, 2002). 
En fin de compte, le choix du dispositif de cisaillement dépendra du temps disponible, 
de la précision, de la reproductibilité et de la fiabilité souhaitée pour les mesures. 
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1.6 CONCLUSION 
Un milieu granulaire est caractérisé par les particules qui le constituent et l’aptitude à 
p r le type et la magnitude des interactions entre les particules. En 
ce qui concerne le type d’interactions, celles-ci peuvent être plus ou moins importantes que 
l’action de la gravité. Si elles sont plus importantes, la poudre présentera des problèmes pour 
s’écouler : absence d’écoulement ou un écoulement irrégulier. 
breuses mesures permettent d’obtenir des informations sur les propriétés 
d  
être obtenue par dif
nombreux, con  
e choix d’un dispositif dépend alors de l’utilisation que l’on souhaite faire des 
résultats. Pour un simple test de conformité ou qualité, des mesures de comportement 
peuven
sultats quantitatifs fiables et 
reprodu
fs et les résultats des analyses de 
caracté
l’écoulement de ce milieu a
De nom
’écoulement du milieu granulaire. Même pour la mesure d’une telle propriété, celle-ci peut
férents dispositifs. Les dispositifs de caractérisation sont relativement 
formément à la revue bibliographique présentée dans ce chapitre.
L
t être suffisantes pour des essais comparatifs qui, de plus, sont assez rapides à réaliser. 
Si l’objectif est le dimensionnement d’installations, il faudra recourir à des analyses plus 
fines. Le tracé des fonctions d’écoulement donnera alors des ré
ctibles. 
Pour les mesures réalisées dans ce travail, les dispositifs utilisés ont été ceux 
disponibles dans le Laboratoire de Mécanique de Poudres de l’Unité Mixte de Recherche 
(UMR) de l’Ecole des Mines d’Albi-Carmaux. Les dispositi
risation de la poudre organique industrielles sont présentés dans le chapitre 2, ainsi 
que le développement d’une nouvelle méthodologie pour l’étude du vieillissement granulaire. 
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Caractérisation et Aptitude à l’Ecoulement de 
la Poudre Organique Industrielle 
 
la réalité est autre. Cette poudre ne peut 
pas rester stockée plus de 2 jours dans un silo, car elle développe une cohésion assez 
partie ce dysfonctionnem
échantillon constitué de particules fines. 
es poudres ont été réalisées pour la 
caractérisation de la poudre industrielle et les échantillons tamisés. D’autres analyses jugées 
 
Après une présentation générale de plusieurs dispositifs expérimentaux de 
caractérisation des poudres faite dans le chapitre précédent, nous présentons les résultats 
obtenus avec une poudre organique industrielle de chez Rhodia. 
Au premier abord, cette poudre s’écoule bien et semble avoir des paramètres bien 
connus. Des analyses simples réalisées au laboratoire de la société, comme la mesure de 
l’angle de repos ou son aptitude à s’écouler à travers des orifices de différents diamètres 
démontrent qu’elle ne présente pas de cohésion importante. 
Cependant, dans le procédé de fabrication, 
importante : elle ne s’écoule plus et le silo ne peut pas être déchargé. 
Ce comportement a initié le travail présenté dans ce chapitre, pour tenter d’élucider en 
ent. 
Afin d’avoir une référence en guise de comparaison pour l’étude avec l’échantillon de 
poudre organique brute fournie par Rhodia, 5 classes granulométriques ont été créées à partir 
du tamisage de la poudre brute. L’objectif de ce tamisage était en particulier de créer un 
Des mesures de caractérisation générale d
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nécessaire pour la compréhension du phénomène lors du stockage de la poudre, comme 
l’analyse de sorption d’eau, ont également été réalisées. 
ntes (qui a conduit par la suite à l’étude présentée au chapitre 3 sur la forme 
des tas
is par la société Rhodia ont été soumises à une 
analyse d’humidité résiduelle pour vérifier la teneur en eau présente dans l’échantillon, à une 
analyse gravim
 réalisée. La méthode choisie et décrite ci-dessous s’est montrée satisfaisante, 
malgré
ume la source de chaleur. L’expérience 
onsiste donc à suivre l’évolution de la masse d’eau évaporée ou perte de masse de 
l’échantillon de poudre au cours du temps. L’analyse est achevée quand la masse ne varie 
plus. 
Pour la poudre organique, une teneur de 30 ppm d’eau a été constatée sur 3 essais 
réalisés à la température de 85°C. 
Ce travail s’est achevé d’une part par une analyse plus poussée de la rupture aux 
faibles contrai
 cohésifs) et d’autre part à assurer les mesures de vieillissement des lieux cinématiques 
de rupture. 
 
2.1 PREMIERES ANALYSES AVEC LA POUDRE INDUSTRIELLE 
Les échantillons de poudre fourn
étrique d’isotherme de sorption d’eau pour vérifier la capacité de la poudre à 
absorber de l’eau et à une analyse par pycnomètrie à hélium pour la mesure de la densité 
réelle des particules. 
Après ces analyses, la poudre a été tamisée pour obtenir des échantillons fonction de 
la taille des particules, qui ont été soumis postérieurement à des analyses de distribution 
granulométrique et d’observations par microscopie électronique à balayage, pour une 
caractérisation morphologique des particules qui les constituent. 
2.1.1 ANALYSE D’HUMIDITE 
Pour vérifier la teneur en eau de l’échantillon de poudre, une analyse d’humidité 
résiduelle a été
 l’existence d’autres méthodes plus connues et plus précises comme la méthode Carl 
Fisher. 
L’analyse gravimétrique a été réalisée à l’aide d’un appareil Moisture Analyzer, 
modèle LJ16 de la marque Mettler Toledo. Cet appareil est en réalité une balance dotée d’une 
source chauffante infrarouge. Le principe de fonctionnement est très simple : une quantité de 
poudre est placée dans l’appareil et pesée, puis on all
c
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2.1.2 ISOTHERME DE SORPTION D’EAU 
si les ssais de cisaillement ou 
pendant le stockage de la poudre, dû à la condensation de l’eau. 
areil DVS (Dynamic Vapour Sorption) série 2000 de la 
marque
2.1.2.1 L’APPAREIL DVS 2000 
e microbalance de Cahn placée dans 
une enceinte régul de te s varie de la 
température ambiante jusqu’à 45°C. Sur un côté de la balance, les échantillons sont placés 
sur des plateaux de quartz ou dans des petits creusets eux aussi en quartz. Les deux côtés de 
la balance sont balay é par le mélange d’un flux de gaz sec (ici 
de l’azote) et d’un fl  dans les propo souhaitées, obtenus et 
régulés à l’aide d es sondes c es d’humidité et de 
température Rot s nacelles ant l‘échantillon et la 
référence, afin de permettre une vérification de l’humidité relative et de la température.  
paramètres sont :  
- Régulation de température de l’enceinte : ± 0,2°C 
ment DVS est complètement automatisé et contrôlé par un micro-ordinateur 
PC. 
L’analyse gravimétrique par isothermes de sorption d’eau a été réalisée pour vérifier 
propriétés de la poudre physique peuvent changer pendant les e
Pour cette analyse, un app
 SMS Ltd a été utilisé. Le principe de cette analyse est de mesurer le gain de masse de 
la poudre due à la quantité d’eau adsorbée par elle pour différentes valeurs d’humidité 
relative à une température donnée. 
Cet appareillage (figure 2.1) est constitué d’un
ée thermiquement. La plage mpératures possible
és par un flux de gaz constitu
ux d’une vapeur d’eau saturée rtions 
e fluxmètres de précision. D ombiné
ronic sont situées juste en dessous de  conten
Enfin la tête de la microbalance est balayée par un flux constant de gaz sec afin 
d’éviter les problèmes de dérive ou d’instabilité de la mesure de masse générée par une 
accumulation d’humidité à cet endroit. 
Les précisions obtenues sur les différents 
- Lecture de température au niveau de l’échantillon : ± 0,2°C 
- Sonde d’humidité relative : ± 0,4 % 
- Mesure de masse : précision ± 5 µg 
L’instru
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Figure 2.1 : Schéma du principe de l’appareil DVS. 
2.1.2.2 L’ANALYSE 
quantité e dans le porte-échantillon de l’appareil. La 
variation de cette masse due à l’adsorption d’eau est enregistrée à chaque plateau (à 
Il fa rs signaler qu de a po ans -éch , 
celui-ci est placé à l’intérieur de l’incubateur à une humidité  po ertai s, 
afin d arges él tatiqu  la m nce. te, l’h té 
relative est réglée à 0% et, une fois cette valeur atteinte, le porte-échantillon est taré et 
enl
 sur te-éc n le t pla ouv s 
l’a s d’h é et ps d’attente de chacun de ces paliers 
s  
eul l’échantillon brut (non tamisé) de la poudre organique a été soumise à cette 
analyse
Pour la réalisation d’une analyse gravimétrique à l’aide de l’appareil DVS, une 
connue de poudre, environ 0,5 g est mis
l’équilibre) d’humidité relative imposée.  
ut par ailleu ’avant mettre l udre d
de 95 %
la porte
ur un c
antillon
n temp
e minimiser l’effet de ch ectros es sur icrobala Ensui umidi
evé. 
La poudre est alors mise  le por hantillo quel es cé à n eau dan
ppareil. Les réglages des palier umidit du tem
ont fixés, ainsi que la température.
S
. Trois isothermes ont été réalisées : 20°C, 25°C et 35°C. Pour chaque isotherme, 
l’humidité a varié entre 0% à 95% avec un écart de 10% et un temps d’attente de 20 minutes 
pour chaque palier. Le résultat d’une isotherme à 25°C est illustré par la figure 2.2. 
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therme de sorption d’eau realisés à 25°C. 
relative varie de 0 % à 95 %, ce qui permet d’affirmer que la poudre organique 
n’est p
Des valeurs autour de 300 ppm ont été obtenues pour les trois conditions de 
température.  
3] de l’échantillon brut est d’environ 360µm, 
(surfac é d’eau adsorbée par la poudre organique représente une 
couche moyenne d’environ 8 nm autour des particules de cette taille. Cependant, les photos 
au MEBE montrent que les particules ne sont pas complètement lisses, ce qui donne une 
surface spécifique de grains plus importante et une couche d’eau plus faible par conséquent. 
2.1.3 DENSITE VRAIE DES PARTICULES 
Pour la détermination de la masse volumique vraie des particules de la poudre 
organique, des mesures au pycnomètre à hélium ont été réalisées. L’appareil utilisé est le 
pycnomètre AccuPyc 1330, de la société Micromeritics. 
 M(0):  0.311783
 
Figure 2.2 : Iso
On observe que la variation de la masse de l’échantillon en fonction de la quantité 
d’eau adsorbée reste faible et une variation maximale de 320 ppm est observée quand 
l’humidité 
as une poudre hygroscopique. 
En sachant que le diamètre moyen d[4,
e de 0,40 mm2), la quantit
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Ce pycnomètre est constitué de deux cellules de volumes calibrés V1 (cellule 
contenant l’échantillon de poudre de masse connue) et V2 (cellule d’expansion), connectées 
par une vanne. Les deux cellules sont initialement à la pression atmosphérique PA et 
température ambiante TA. La cellule de volume V1 est alors chargée à une pression 
supérieure P1. Lorsque la vanne communicante s’ouvre, le gaz se répand dans la cellule de 
volume V2 ce qui entraîne une chute de pression à une valeur P2. Par combinaison des 
équations des gaz parfaits pour les deux cellules, l’appareil calcule le volume de 
l’échantillon.  
est alors obtenue par le rapport de la masse de 
poudre mise dans la cellule de volume V1 et le volume calculé par l’appareil. 
ette valeur est utilisée pour le calcul de la porosité du milieu, en connaissant la 
m sse volumique apparente des échantillons. La masse volumique réelle de la poudre 
e à hélium était de 1,3557 g/cm3 (± 0,0003 
g/cm3) enne de 25 mesures. 
 
La masse volumique réelle de la poudre 
C
a
organique industrielle mesurée au pycnomètr
. Cette valeur est une moy
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2.2 PREPARATION ET CARACTERISATION DES ECHANTILLONS 
DE LA POUDRE ORGANIQUE INDUSTRIELLE 
2.2.1 TAMISAGE DE LA POUDRE 
La poudre organique brute fournie par l’entreprise provient d’un procédé de 
cristallisation. Pour étudier les effets de la distribution granulométrique sur les propriétés 
étriques. Le tableau 2.1 
montre les caractéristiques du tamisage. 
Tableau 2.1 : Résultats du tamisage de la poudre organique. 
Nom de l’échantillon attribué Fraction massique 
physiques, la poudre a été tamisée et classifiée en 5 classes granulom
Echantillon 1 : dp < 63µm 10 % 
Echantillon 2 : 63 - 200µm 34 % 
Echantillon 3 : 200 - 315µm 29 % 
Echantillon 4 : 315 - 400µm 15 % 
Echantillon 5 : 400 - 1600µm 12 % 
Echantillon 6 : Brute (dp < 1600µm) 99 % 
 
La poudre brute a été tamisée à l’aide d’un tamis d’ouverture de 1600 µm pour 
l’enlèv
antillon de poudre a été déterminée à 
l’aide d
rganique a été déterminée par des analyses en voie 
sèche à 0,5 bar de surpression d’air pour disperser la poudre dans la chambre d’analyse. Les 
résultats de ces analyses sont présentés dans la figure 2.3, sous la forme de courbes qui 
donnent le pourcentage inférieur cumulé (en volume) en fonction du diamètre des particules, 
et sous forme de différents diamètres moyens dans le tableau 2.2. 
ement des gros agglomérats. Les particules prédominantes de cette poudre (63 %) se 
situent dans la gamme de tailles entre 63 et 315 µm. 
2.2.2 LA DISTRIBUTION GRANULOMETRIQUE 
La distribution granulométrique de chaque éch
’un appareil granulométrique à laser de la marque Malvern, modèle MasterSizer2000.  
Cet appareil permet l’obtention de la granulométrie de poudres dispersées dans l’air 
ou un liquide. 
La granulométrie de la poudre o
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Figure 2.3 : Résultats de la distribution granulométrique tous les échantillons de la poudre organique 
analysé en voie sèche à 0,5 bar de pression. 
Tableau 2.2 : Résultats obtenus à partir de l’analyse granulométrique LASER. 
Echantillon d(0,1) 
(µm) 
d(0,5) 
(µm) 
d(0,9) 
(µm) 
d[4,3] 
(µm) 
d[3,2] 
(µm) 
Echantillon 1 : <63µm 23,8 55,7 105,5 60,6 41,0 
Echantillon 2 : 63 - 200µm 92,5 164,5 291,4 180,0 149,2 
Echantillon 3 : 200 - 315µm 178,5 288,7 455,3 303,4 247,7 
Echantillon 4 : 315 – 400 µm 293,3 433,8 636,1 451,7 414,0 
Echantillon 5 : 400 - 1600µm 381,8 601,2 959,1 641,0 567,6 
Echantillon 6 (Brute): < 1600µm 107,0 311,8 677,3 357,1 191,7 
 
On observe la présence de particules plus grandes que la taille de tamis utilisé, 
constat
tion de particules 
consécutive à une mauvaise dispersion de la poudre lors de l’analyse au Malvern, mais l’écart 
peut provenir de la non-sphéricité des particules. 
Enfin, des analyses de distribution granulométrique en voie liquide ont également été 
réalisées, en utilisant du cyclohexane comme milieu dispersant. Les résultats de ces analyses 
é par la taille du d90% qui est plus importante que la marge supérieure de 
l’identification de l’échantillon. Cela peut indiquer une possible aggloméra
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s’accordent bien avec ceux de l’analyse en voie sèche, ce qui valide les mesures présentées 
au tableau 2.2. 
2.2.3 MICROSCOPIE ELECTRONIQUE 
La microscopie électronique de la poudre organique a été réalisée dans le but de 
caractériser la morphologie des particules. Pour cela, une microscopie électronique à 
balayage de la marque Philips, modèle ESEM FEG, série XL30 a été employée. Cet appareil 
possède une chambre à température et humidité contrôlée (Microscopie Electronique à 
Balayage Environnemental).  
Pendant la durée des essais, les valeurs ont varié entre 21°C et 23°C pour la 
température et entre 40 % et 55 % pour l’humidité relative. Pour l’analyse, les échantillons de 
poudres sont déposés sur un support cylindrique (porte-échantillon) de 1 cm de diamètre, par 
arbone. Ensuite, le support est métallisé à l’or, 
sous vide. Cette étape est nécessaire pour les échantillons peu ou pas conducteurs, afin 
d’éviter icielle de charges électriques produites par le 
faisceau n canon à émission de champ à l’intérieur du 
microscope. 
des particules est irrégulière. Due à cette 
nt moyen plus grand que l’ouverture des tamis 
e l’orientation de la particule au moment du 
t illustrées par les figures 2.4 à 2.10. 
l’intermédiaire d’un scotch double face en c
le phénomène d’accumulation superf
 électronique incident, émise par u
Les photos montrent que la forme 
irrégularité, les particules de diamètre équivale
ont pu traverser cette dernière, dépendant d
tamisage. 
Les photos obtenues par le MEBE son
 
Figure 2.4 : Photographies du MEBE de l’échantillon de la poudre organique avec d < 63 µm. 
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Figure 2.5 : Photographies du MEBE de l’échantillon de la poudre organique 63-200 µm. 
 
 
Figure 2.6 : Photographies du MEBE de l’échantillon de la poudre organique 200-315 µm. 
 
 
Figure 2.
 
7: Photographies du MEBE de l’échantillon de la poudre organique 315-400 µm. 
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Figure 2.8: Photographies du MEBE de l’échantillon de la poudre organique 400-1600 µm. 
 
 
Figure 2.9: Photographies du MEBE de la poudre organique brute (d < 1600 µm). 
 
 
d < 1600 µm). Figure 2.10 : Photographies du MEBE de la poudre organique brute (
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A partir de ces photos, on constate que les particules fines de l’échantillon le plus fin 
se présentent sous forme d’agglomérats (figure 2.4 droite). Cela peut indiquer que des 
particules encore plus petites peuvent se former par un procédé de désagglomération. 
On peut également constater la présence de ces petites particules dans l’échantillon de 
poudre brute. Elles se sont déposées sur la surface d’autres particules plus grandes (figure 
2.10 droite). Cette double constatation peut indiquer un comportement cohésif de ces 
particules, les forces d’interaction sont plus importantes que leur poids, ce qui peut expliquer 
le mécanisme de formation des agglomérats observés. 
En ce qui concerne aux particules de tailles plus importantes, ce ne sont pas des 
agglomérats et elles se présentent bien dispersées les unes des autres dans les photos, ce 
qu’indique une absence d’interaction du type cohésive entre elees, à l’exception de fines 
particules existantes de la poudre brute. 
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2.3 MESURE DE L’APTITUDE A L’ECOULEMENT DES 
ECHANTILLONS DE POUDRE ORGANIQUE : UN INDICATEUR 
DE LA COHESION PAR DES MESURES QUALITATIVES 
2.3.1 TESTE  
Les éc e ont ét à la mesure des angles de talus 
ainsi que les  aérée et tassée, à l’aide de l’appareil Hosokawa. 
L’angle d  com t physiqu udres le plus 
utilisé, car il est une mesure assez simple qui prendre en compte le mécanisme statique au 
limité de l’écoulement. 
poudre et former un 
tas sur un support de 12 cm de diamètre. Avant de tomber sur le support, la poudre traverse 
un tam
es propriétés de la poudre organique, telles qu’une indicateur de la cohésion et de son 
aptitude à l’écoulement, car la poudre est versée dans un entonnoir avant tomber sur le 
support où le tas est formé. 
La mesure de l’angle de chute est réalisée en utilisant le même tas. Mais, avant la 
mesure, une perturbation est générée à l’aide d’un accessoire constitué d’une petite masse 
coulissant sur un axe vertical de 20 cm que l’on fait chuter trois fois. 
Ces chocs modifient l’angle de la surface libre du tas. Cette vibration a le rôle 
d’imposer une nouvelle force au système. 
Tous les échantillons de poudre organique ont été soumis à ces essais. La forme du tas 
que prend chaque échantillon permet de les comparer (figures 2.11 et 2.12) 
UR DE POUDRES HOSOKAWA 
hantillons de poudre organiqu é soumis 
masses volumiques apparentes
e talus est le paramètre indicatif du portemen e des po
L’expérience de mesure de l’angle de repos consiste à verser la 
is de 250 µm d’ouverture et un entonnoir avec une sortie de 5 mm, lequel assure que la 
poudre soit versée exactement au centre du support (protocole Hosokawa). Une fois le tas 
formé, la mesure de l’angle près de la base du tas est réalisée.  
Les mesures d’angle de talus (repos) permettent d’avoir un contact visuel avec 
certain
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Figure 2.11 : Photo d’un tas de la poudre organique brute. L’angle de repos de 42,7°. 
 
Figure 2.12 : Photo des tas des échantillons de la 
à 63 µm (gauche) et entre 63-200 µm
udre doit passer à travers d’un 
tamis d
parente  
tassée. Pour cela il faut installer une rehausse sur le réservoir de 100 ml. La poudre est donc 
poudre organique avec une granulométrie inférieure 
 (à droite). Les angle de repos mesurés sont de 49,6° et 
40,3° respectivement. 
Ensuite, la masse volumique apparente des échantillons (du milieu granulaire) a été 
mesurée avec le même appareil, en mesurant la masse de poudre nécessaire pour remplir une 
cellule en inox de 100 ml de volume. 
Pour la mesure de la masse volumique aérée, la po
e 700 µm d’ouverture avant tomber à l’intérieur du réservoir. Une fois le réservoir 
plein, on l’arase et l’on mesure la masse. La masse volumique apparente est alors obtenue en 
divisant la masse de poudre par le volume. 
L’autre mesure possible avec cet appareil est la mesure la masse volumique ap
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versée 
ssement, 
le mou
inée. 
Le protocole Hosokawa établit un minimum de 180 coups pour une bonne estimation 
t, une évaluation de la densité en fonction du 
nombre de  condition à p uelle la densité 
tassée ne varie plu
Les résultats asse volumique aérée, ainsi que les valeurs des 
angles de talus pour tous les échantillons de la poudre organique, obtenus à l’aide de 
l’appareil Hosokawa, sont montrés sur le tableau 2.3. Ces valeurs sont une moyenne de trois 
Tableau
Talus 
(°) 
Masse Vol. 
Aérée 
(kg/m3) 
Porosité 
ε 
Masse Vol. 
Tassée 
(kg/m3) 
à l’intérieur de ce dispositif (cellule + rehausse) et un piston situé au-dessous du 
réservoir applique des chocs sur ce dernier, pour tasser la poudre. Après l’étape de ta
le est enlevé, la poudre arasée et la masse mesurée. La densité tassée est alors 
déterm
de la densité tassée d’une poudre. Cependan
 coups peut-être réalisée pour déterminer la artir de laq
s. 
 de la mesure de la m
essais au minimum. 
 2.3: Valeurs de l’angle de repos et des masses volumiques pour tous les échantillons. 
Echantillon 
Angle  
Echantillon 1 : 63µm 49,7 490 0,638 685 
Echantillon 2 : 63 - 200µm 40,4 680 0,499 800 
Echantillon 3 : 200 - 315µm 36,4 700 0,483 745 
Echantillon 4 : 315 - 400µm 34,5 690 0,491 725 
Echantillon 5 : 400 - 1600µm 29,3 670 0,494 685 
Echantillon 6 : Brute (d < 1600µm) 43,1 730 0,538 800 
 
D’après les figures 2.11 et 2.12 et les valeurs numériques sur le tableau 2.3, il devient 
clair que la poudre fine est la plus cohésive, suivie par la poudre brute. L’angle de repos des 
échantillons donne une idée de cette cohésion, prouvée par la suite par la valeur de la densité 
aérée. Sauf pour quelques différences très légères, la poudre organique a une densité 
apparente assez constante d’environ 700 kg/m3, sauf pour l’échantillon 1 (poudre très fine). 
La porosité des échantillons de la poudre organique est également présentée dans le 
 différence entre l’échantillon constitué par des 
particu
tableau 2.3 et on observe une notable
les fines en comparaison aux autres échantillons. 
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2.3.2 
 autres. 
ù la poudre reste stockée 
avant l
fonds plats avec 
différentes ouvertures (de 2 à 34 mm) a été installé. 
Ainsi, on a une information de plus que la simple vérification si la poudre s’écoule ou 
pas à travers un orifice de telle ouverture, mais aussi avec quel débit. 
Les signaux des capteurs de forces ont été enregistrés sur un micro-ordinateur PC par 
l’intermédiaire d’une carte d’acquisition National Instruments. L’acquisition du signal a été 
faite sur la forme de signal analogique de 0-10 volts avec 4 chiffres de précision. Une 
interface graphique sous LabView permet de piloter et visualiser l’acquisition de données. À 
la fin de l’enregistrement, un fichier avec les données de la masse du cylindre au long du 
procédé de décharge et un taux moyen de cette décharge est créé. 
Les taux de décharge de tous les échantillons de la poudre organique et pour toutes les 
configurations d’ouverture du fond du cylindre, quand elle a été possible, ont été mesurés.  
La poudre plus fine (inférieur à 63 µm) ne coule pas même à travers de l’orifice le 
plus gr
lon une 
expression du type puissance M = m.Dn, dont l’exposant est donnée dans la légende de la 
figure 2.13. 
ÉCOULEMENT A TRAVERS DES ORIFICES DE DIFFERENTS DIAMETRES 
Les mesures à l’aide de l’appareil Flodex permet de constater l’écoulement ou non à 
travers des orifices de différents diamètres. Si ce protocole est employé tel quel, la seule 
conclusion que l’on peut faire est que l’échantillon 1, qui ne s’est pas écoulé, est plus cohésif 
que tous les
Pour pouvoir mesurer d’autres paramètres de la poudre avec ce dispositif, nous avons 
réalisé quelques modifications sur l’appareil original. Le cylindre o
’écoulement a été remplacé par un cylindre plus long (30 cm de hauteur). Celui-ci a 
été fixé sur deux capteurs de forces qui permettent l’enregistrement de la masse du système. 
À l’extrémité inférieure de ce cylindre, le système original de fixation de 
2.3.2.1 LA MESURE EXPERIMENTALE 
and (34 mm de diamètre). Les autres échantillons s’écoulent à travers tous les orifices 
de 34 mm à 4 mm, à l’exception des échantillons de la poudre brute et des particules entre 
63-200 µm. Ces derniers présentent un écoulement assez problématique pour des ouvertures 
inférieures à 6mm, mais toute la poudre à l’intérieur du cylindre s’écoule. 
Les données du débit massique de décharge de ces essais ont permis une autre source 
de comparaison entre ces échantillons. Le débit moyen en fonction du diamètre d’orifice a été 
tracé sur un graphe (figure 2.13). Les points expérimentaux ont été ajustés se
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Figure 2.13: Débit massique de la décharge du Flodex. 
Les valeurs des exposants n obtenues sont de l’ordre de 2,5, ce qui permet d’affirmer 
que l’expression de Beverloo :  
( ) 5,25,0 kdDgaM −=& ρ  ( 2.1 ) 
peut êt
lons de la poudre organique 
selon l’aptitude à l’écoulement. La poudre brute est celle qui présente le plus mauvais 
écoulem
s courbes de la figure 2.13 par une expression de puissance 
constan
( 2.2 ) 
re utilisée pour l’estimation du débit massique de la poudre organique brute et pour les 
fractions granulométriques plus élevées.  
La figure 2.13 permet encore de classifier les échantil
ent, et l’aptitude à l’écoulement est meilleure quand les poudres sont constituées de 
grosses particules. 
En ajustant toutes le
te et égale à 2,5, on peut comparer l’aptitude à l’écoulement des poudres en fonction 
du facteur multiplicateur a’ de l’expression de Beverloo décrit par l’expression 2.2. Ces 
valeurs sont dans le tableau 2.4. 
5,2' DaM =&  
 63
CHAPITRE 2 : Caractérisation et aptitude à l’écoulement de la poudre organique  
Tableau 2.4 : Valeurs du facteur a’ de l’expression 2.2 pour les essais au Flodex  
Echantillon a’ (g/s.mm2,5) g
aa
bρ
'=  
Echantillon 1 : 63µm 0 - 
Echantillon 2 : 63 - 200µm 0,02346 0,3483 
Echantillon 3 : 200 - 315µm 0,02433 0,3509 
Echantillon 4 : 315 - 400µm 0,02599 0,3803 
Echantillon 5 : 400 - 1600µm 0,02736 0,4123 
Echantillon 6 : Brute (d < 1600µm) 0,02093 0,2895 
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Figure 2.14 : Rapport entre la densité apparente de la poudre et le paramètre a. 
Cependant, les effets observés restent faibles, 
Ainsi, l’évolution du débit massique des échantillons de poudre organique en fonction 
du diamètre d’ouverture a permis la classification de ces échantillons en fonction de leur 
aptitude à l’écoulement, ce qui n’est pas possible avec l’appareil Flodex classique. 
comme le montre le tableau 2.4 et la figure 
2.14. 
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2.4 CARACTERISATION DE LA POUDRE PAR DES METHODES 
QUANTITATIVES : LES DISPOSITIFS DE CISAILLEMENT 
Les cellules de cisaillement figurent parmi les appareils standards de caractérisation 
des poudres. Elles permettent d’appliquer une contrainte de cisaillement sur un échantillon de 
poudre et de suivre l’évolution de la force de cisaillement au cours de l’essai. Il est également 
possible de suivre le tassement et la dilatation du milieu granulaire au cours du mouvement. 
Pour la réalisation des essais, nous avons utilisé les deux types de cellules de 
cisaillement disponibles au laboratoire : la cellule de Jenike et la cellule annulaire de Schulze. 
Les caractéristiques et le mode d’emploi de chaque cellule sont présentés ci-après. 
2.4.1 LA CELLULE DE JENIKE 
La cellule de Jenike utilisée dans nos expériences est schématisée sur la figure 2.15: 
 
Figure 2.15 : Cellule de Jenike en position initiale (à gauche) et en position finale (droite). 
e normale est imposée au système par l’intermédiaire de poids connus (7), mis 
sur un support (balancier) de la tige (6). La force tangentielle (de cisaillement) est appliquée 
au système par un moteur de déplacement linéaire munis d’un capteur de force permettant 
eg r le guide (5) du couvercle. 
Ce dispositif consiste essentiellement en une base inférieure (1), d’un anneau (2) et 
d’un couvercle (3) avec des guides (4 et 5). Il permet de soumettre un échantillon de poudre à 
une contrainte normale constante de compression et de mesurer la contrainte de cisaillement 
nécessaire pour rompre la poudre à l’intérieur de la cellule.  
La forc
l’enr istrement de la force appliquée par la pointe (8) su
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Le déplacement est limité à 6 mm, jusqu’à ce que le guide (5) ait touché la base de la 
tre suffisant pour consolider la poudre puis la rompre. 
s de la cellule de Jenike sont indiquées dans le tableau 
.5 : 
Tableau 2.5 : Dimensions de la cellule de Jenike. 
5,0 mm 
cellule. Ce déplacement doit ê
Les dimensions des accessoire
2
Diamètre de la base et de l’anneau (1 et 2) 9
Diamètre du couvercle (3) 93,0 mm 
Hauteur de la base (1) 12,7 mm 
Hauteur de l’anneau (2) 15,9 mm 
 
2.4.1.1 LA MESURE EXPERIMENTALE 
Les essais de cisaillement consistent à mesurer le lieu de rupture de la poudre pour un 
état de densité critique donnée selon la contrainte normale appliquée. Cette procédure est 
illustrée par le schéma de la figure 2.16:  
temps
τ
τ
c c c
σ
σc σ σ
σN1 N2 σN3
1er point de rupture
point de
rupture
2eme point de rupture 3eme point de rupture
 
Figure 2
Les étapes fondamentales pour l’obtention d’un couple (σ, τ) du lieu de rupture de la 
poudre sont la pré-consolidation, le pré-cisaillement (ou consolidation) et le cisaillemen
étapes doivent être répétées pour chaque couple du lieu de rupture.  
.16 : Procédure expérimentale d’un essai de cisaillement à l’aide de la cellule de Jenike. 
t. Ces 
Etant donné que le déplacement de la cellule de Jenike est limité à 6 mm, il faut 
s’assurer que la poudre atteint sa densité critique au cours de ce déplacement. Ainsi, l’étape 
de pré-consolidation consiste à compresser la poudre sous un état  très proche de celui de la 
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consolidation (en appliquant une charge normale proche de la charge de consolidation). C’est 
dans l’étape de consolidation que la poudre atteint définitivement sa densité critique. Puis, 
l’étape
e cette rehausse est de garantir un 
remplissage de l’anneau même en cas de tassement de la poudre dû à la force normale 
appliquée. 
Un point très important est que la force normale appliquée à la surface de la poudre du 
rehauss
st l’outil lisse pivotant à la surface 
de la poudre, afin de tasser la poudre et de s’assurer qu’elle atteindra son état de 
consolidation et de cisaillement sur un déplacement de 6 mm (figure 2.17).  
 de cisaillement consiste à rompre la poudre sous une charge normale inférieure à celle 
de consolidation. 
2.4.1.2 LA PRE-CONSOLIDATION 
L’étape de pré-consolidation consiste à préparer un échantillon dans un état de densité 
uniforme, car la poudre versée à l’intérieur de la cellule se trouve dans un état lâche.  
Cependant, pour la réalisation d’un essai de cisaillement, il faut que la base et 
l’anneau de la cellule soient complètement remplis. Pour cette raison, on utilise un anneau 
rehausseur dans l’étape de pré consolidation. La fonction d
eur doit être inférieure à la charge de consolidation désirée. 
Un autre accessoire aussi utilisé dans cette étape e
 
Figure 2.17 : Schéma de la cellule de Jenike à l’étape de pré consolidation: (1) réhausse, (2) couvercle 
plan lisse et (3) l’outil de pivotement. 
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Si cette pré-consolidation de l’échantillon est nécessaire, il est conseillé de le faire en 
de cet a
e hormis le poids de l’accessoire 
doit être absolument évitée. Une fois cette procédure terminée, la poudre est presque sous 
l’état de densité critique caractéristique de la charge normale appliquée. Pour atteindre 
définitivement cet état critique, la poudre est alors cisaillée (étape de consolidation). 
 
2.4.1.3 LA CONSOLIDATION 
La consolidation ou le pré-cisaillement d’une poudre consiste à la cisailler avec une 
contrainte de consolidation σC, jusqu’à ce que l’état stationnaire de contrainte soit atteint. Cet 
état est observé par un plateau de contrainte tangentielle. 
La valeur de σC est obtenue par le rapport de toutes les masses qui sont appliquées sur 
le plan de cisaillement : la charge normale mise sur la tige, la masse des accessoires (le 
couvercle, la tige) et la masse de poudre dans l’anneau, sur la surface de cisaillement. 
Pour consolider la poudre, il faut enlever le couvercle de pivotem
er la contrainte normale de 
consolidation σ
la pointe qui déplace l’anneau de cisaillem
qu’elle atteint un palier, l’étape de consolidation est achevée et la poudre se trouve dans un 
2.4.1.4 LE CISAILLEMENT (RUPTURE) DE LA POUDRE 
ur rompre la 
poudre sous une contrainte  σN, qui a été antérieurement consolidée sous une contrainte 
normale σC supérieure à σN.
tournant l’outil de 90 degrés, et cela vingt fois (20 aller-retours). Il est à noter que l’utilisation 
ccessoire est fortement dépendante de la manipulation de l’utilisateur. Le résultat peut 
varier d’une personne à l’autre, et la moindre force vertical
ent et la rehausse, 
re-araser la poudre, installer le couvercle de cisaillement et appliqu
C. Cette nouvelle configuration du système correspond à celle du schéma de la 
figure 2.17. Puis, nous appliquons, grâce au moteur, une force sur l’anneau supérieur, créant 
ainsi une contrainte de cisaillement sur la poudre. Un capteur de force situé entre le moteur et 
ent, permet de mesurer la force appliquée sur cet 
anneau. 
L’évolution de la contrainte de cisaillement est suivie au cours du temps et une fois 
état dit consolidé sous la contrainte σC. 
La contrainte tangentielle peut alors être enlevée, en changeant le sens du moteur et le 
cisaillement de la poudre peut être réalisé. 
Cette étape a pour finalité la mesure de la force tangentielle nécessaire po
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Après l’étape de consolidation, la contrainte normale est enlevée et une contrainte de 
cisaillement σN, inférieure à celle de consolidation, est appliquée à la poudre. Ensuite nous 
redémarrons le cisaillement et nous suivons l’évolution de la contrainte de cisaillement. 
Quand celle-ci passe par un maximum, celui-ci correspond à la rupture de l’échantillon et 
l’essai est terminé. 
Après cette étape, il faut répéter toute la procédure complètement pour l’obtention 
d’autres couples (σ, τ) du lieu de rupture, ainsi que d’autres lieux pour d’autres états de 
consolidation. 
2.4.1.5 LES ESSAIS DE CISAILLEMENT TEMPOREL 
La procédure expérimentale décrite à la section précédente est utilisée pour la 
détermination du lieu cinématique de rupture instantané. Pour la vérification des paramètres 
de la poudre qui peuvent changer au cours du temps de stockage, un essai de cisaillement 
après un certain temps de vieillissement de la poudre est nécessaire. 
après l
vieillissement de la poudre n’est pas la 
charge
le de Mohr obtenu à partir 
du lieu de rupture instantané de la poudre à ce même état de consolidation. 
Ainsi, après la consolidation de la poudre à la contrainte σC, nous appliquons la 
 la poudre est mise en cisaillement 
à la contrainte σN.  
ieu granulaire deviennent plus importantes 
avec le temps, le lieu de rupture temporel se situera au-dessus du lieu de rupture instantané, 
selon re 2.18. 
La différence entre ces deux types de manipulations est que pour l’essai temporel, 
e régime stationnaire de la contrainte de consolidation, une charge normale reste 
appliquée sur la poudre pendant un temps donné.  
Cependant, cette charge appliquée pour le 
 de consolidation, mais la contrainte principale majeure σ1 à laquelle la poudre à été 
soumise pendant sa consolidation. Elle est définie par le grand cerc
contrainte de vieillissement σ1. Puis, après le temps estimé,
Si les interactions inter-particulaires du mil
 l’exemple illustré par la figu  
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Figure 
IS DE CISAILLEMENT A LA PAROI 
anipulation, il faut d’abord remplacer la base de la 
cellule
arges normales est 
réalisée, en changeant ces charges une fois que l’état stationnaire est atteint. La figure 2.19 
illustre la procédure expérimentale des essais de cisaillement à la paroi. 
A la fin de l’essai, un lieu de rupture avec des couples (σ, τ) est obtenu. Le coefficient 
de friction est alors obtenu à partir d’un graphe qui contient le lieu cinématique de rupture en 
volume de la poudre, le grand cercle de Mohr et le lieu de rupture à la paroi. Le coefficient de 
friction φW est alors défini par la pente du point d’interception du lieu de rupture à la paroi et 
le grand cercle de Mohr relatif à la poudre et au frottement grain-grain (figure 2.18) 
(Standard Shear Test Technique (SSTT), 1998). 
2.18 : Diagramme σ  vs. τ : les lieux de rupture instantané et temporel de la poudre, ainsi qu’à 
la paroi sont illustrés. (Standard Shear Test Technique (SSTT), 1998). 
2.4.1.6 LES ESSA
Ce type d’essai est réalisé pour l’obtention du coefficient de friction entre la poudre et 
une surface quelconque, afin d’estimer les phénomènes de friction à la paroi d’un silo 
pendant le remplissage et la décharge de ce dernier. 
Pour la réalisation de cette m
 de Jenike par un morceau du même matériau que le silo qui va stocker la poudre. 
Etant donné que le plan de glissement est bien défini, l’étape de consolidation n’est 
pas nécessaire. De plus, une seule étape de cisaillement pour plusieurs ch
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τ
temps
σw1
σw2
σw3
σw4
Figure 2.19 : Diagram
2.4.1.7.1 La contrainte normale 
L’ajustement de la contrainte normale est fait par l’intermédiaire de la charge normale 
(poids) m
La contrainte normale est alors donnée par 
l’expression : 
 
me de la procédure expérimentale pour la détermination du coefficient de 
friction à la paroi. 
2.4.1.7 LES PARAMETRES AJUSTABLES ET MESURABLES 
is sur la tige. 
Pour être rigoureux dans le calcul de la contrainte normale σ subie par la poudre au 
niveau du plan de cisaillement (situé entre la base et l’anneau de la cellule), il convient de 
rajouter la contrainte exercée par la couche de poudre située à l’intérieur de l’anneau, ainsi 
que le poids du couvercle et de la tige. 
anneaub
tigecouverclepoidspoudretigecouverclepoids g
mmmMσ ghg
A
mmM
A
ρ+++=+++=  ( 2.3 ) 
poids
 
 
 obtenues sont de l’ordre du kilo Pascal. 
où : M  masse appliquée sur le balancier de la tige, 
A aire de la surface du couvercle, 
 mpoudre masse de poudre contenue dans l’anneau, 
 mtige masse de la tige, 
 mcouvercle masse du couvercle, 
ρb masse volumique de la poudre, 
 hanneau hauteur de l’anneau de cisaillement de la cellule. 
 
Les contraintes ainsi
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Selon les techniques standards pour la réalisation des essais de cisaillement, la 
première contrainte normale de consolidation doit être choisie à partir de la valeur de la 
ontraintes de cisaillement doivent correspondre à des valeurs 
entre 2
. 
2.4.1.7.2 
aillement (SSTT, 1989 & ASTM, 1998) qui est de 1,0 mm/min à 
3,0 mm/min. 
2.4.1.7.3 La contrainte de cisaillement. 
partir de la force à laquelle l’anneau de 
cisaille
densité de la poudre, et les c
5 % et 80 % de la contrainte de consolidation. En changeant l’état de consolidation, le 
rapport en pourcentage doit être respecté
Ces instructions ont été établies pour garantir que les essais de cisaillement soient 
réalisés de la même manière et pour que les résultats ne soient pas influencés par le type de 
procédure employé. (SSTT - Standard Shear Test Technique, 1989 & ASTM Committee, 
1998).  
La vitesse de déplacement linéaire 
La vitesse de déplacement est pilotée par un moteur électrique qui peut se déplacer 
dans les deux sens. Cette vitesse est ajustable et les essais ont été effectués à la vitesse de 1,5 
mm/min. Cette vitesse a été choisie en fonction de la gamme de valeurs recommandées par 
les normes des tests de cis
La contrainte tangentielle est calculée à 
ment est soumis, elle est donnée par l’expression : 
τ = F
A
 ( 2.4 )  
ées en contraintes au moment de l’acquisition moyennant 
quelques informations : la masse volumique de la poudre, la charge normale lors de la mesure 
cisaillement. 
s la forme d’un graphe de la contrainte de cisaillement en 
fonctio
ontraintes de cisaillement à la rupture en fonction de la contrainte observée à la 
L’évolution de la force de cisaillement au cours du temps est enregistrée par un 
micro-ordinateur par l’intermédiaire d’une carte d’acquisition avec une de précision de 50 
mgF. Les données sont transform
et la géométrie de la cellule de 
Une interface graphique sous LabView permet de piloter et de visualiser l’acquisition 
de données. La période d’échantillonnage du signal peut être réglée de 100 µs à 1 s.  Les 
valeurs acquises sont affichées sou
n du temps. 
Selon la norme de cisaillement (SSTT & ASTM), il est conseillé de corriger les 
valeurs des c
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consolidation. Cette technique s’appelle « prorating » et elle consiste à corriger la valeur des 
contraintes de cisaillement à la rupture en fonction de la moyenne générale de toutes les 
valeurs des contraintes de cisaillement à la consolidation:  
C
C
SproratedS τ
τττ =  ( 2.5 ) 
ations de cette contrainte sont normalisées et la courbe 
cinéma
De cette façon, les oscill
tique de rupture devient alors plus représentative.  
τ
temps
τc τcτc
τS, prorated
 
Figure 2.20 : Schéma illustrant de la technique de prorating. 
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2.4.2 LA CELLULE ANNULAIRE DE SCHULZE 
Schulze m
Le deuxième dispositif expérimental de cisaillement utilisé est la cellule annulaire de 
odèle RST-01.01, schématisée sur la figure 2.21. 
3
2
1
4
5
Figure 2.21 : Schéma de la cellule de cisaillement annulaire de Schulze. 
C  une base annulaire (1) et un couvercle (2) muni de dents de 4 
mm ré
 du 
couver
êcher le couvercle de suivre la rotation donne alors le 
couple de cisaillement subi par la poudre. 
 
e dispositif comprend
gulièrement réparties sur sa surface (figure 2.21). En pénétrant dans le milieu 
granulaire, ces dents permettent d’effectuer un cisaillement en volume (figure 2.22). 
Le couvercle est doté d’un point de fixation central (3) où, à l’aide d’un balancier, la 
charge normale est appliquée à la poudre. Pour équilibrer le poids du balancier et
cle, la cellule annulaire possède un système de contre-poids, illustré par la Figure 2.23. 
Le cisaillement est obtenu en tournant la base de la cellule à une vitesse angulaire ω et 
en maintenant fixe le couvercle grâce aux capteurs de force placés à l’extrémité des tiges.  
Le couple nécessaire pour emp
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Figure 2.22 : Photographie détaillé des parties constituant de la cellule de cisaillement. 
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Figure 2.23 : Photographie de la cellule en plein fonctionnement et son système de contrepoids. 
       fixation de l’autre  
      extrémité de la tige  
      au capteur de force 
               fixation de l’autre 
extrémité de la tige 
au capteur de force 
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Le déplacement vertical h du couvercle nous donne une information sur le tassement 
placement inductif 
installé
ées dans le tableau 2.6 : 
ou la dilatance du milieu granulaire. Il est mesuré par un capteur de dé
 sur le système de contre-poids. 
Deux tailles de cellules de cisaillement sont disponibles. Leurs données géométriques 
sont illustrées par la figure 2.24 et explicit
 
Figure 2.24 : Schéma géométrique de la cellule de cisaillement. 
Tableau 2.6 : Dimensions des cellules de cisaillement. 
  Petite Cellule Grande Cellule  
Diametre interne de la base riSZ 3,0 cm 5,0 cm 
Diametre externe de la base raSZ 6,0 cm 10,0 cm 
Hauteur hSZ 2,4 cm 2,0 cm 
Surface de la base ASZ 84,82 cm2 235,62 cm2
Volume VSZ 203,58 cm3 471,24cm3
Diametre interne du couvercle  riD 3,1 cm 5,1 cm 
Diametre externe du couvercle reD 5,9 cm 9,9 cm 
Surface du couvercle 2 2AD 79,17 cm 226,19 cm
Hauteur des dents hMit 0,4 cm 0,4 cm 
Volume de dents VMit 8,64 cm3 22,08 cm3
 
La surface du couvercle est légèrement moins importante que la surface de l’anneau, 
car un espace de 1 mm est laissé tout autour du couvercle pour empêcher qu’il y ait contact et 
frottement entre les deux parties de la cellule. 
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2.4.2.1 LA MESURE EXPERIMENTALE 
rend possible la réutilisation du même échantillon de poudre pour plusieurs essais. Avec la 
cellule
en utilisant la cellule annulaire. La 
procéd
Le grand avantage de la cellule annulaire est que le cisaillement est illimité, ce qui 
 annulaire, il est aussi possible de mesurer avec précision la dilatance de l’échantillon 
au cours du temps. 
Comme le cisaillement est illimité, l’étape de pré-consolidation n’est plus nécessaire, 
car la poudre aura le temps (déplacement) suffisant pour trouver son état de densité critique. 
Ainsi, les essais de cisaillement utilisant la cellule annulaire consistent seulement en deux 
étapes : consolidation et cisaillement.  
La figure 2.25 illustre un essai de cisaillement 
ure diffère légèrement de celle de la cellule de Jenike, car ici la poudre est consolidée 
tout de suite après l’obtention de la contrainte de cisaillement de rupture. 
τ
τcσc σc σc
temps
σN1
σN2 σN3
1er point de rupture 2eme point de rupture 3eme point de rupture
 
2.25 : Procédure expérimentale d’un essa
Schulze. 
Figure i de cisaillement à l’aide de la cellule annulaire de 
appliquer les charges normales). Les deux tiges reliant le couvercle aux capteurs de forces 
horizontales sont aussi installées à ce moment. 
2.4.2.1.1 Préparation de l’échantillon 
La poudre est versée à l’intérieur de la cellule et arasée. La masse de la cellule pleine 
est enregistrée et la densité de la poudre lâche est calculée. Cette cellule est ensuite placée sur 
l’axe d’entraînement relié au moteur.  
Le couvercle est accroché en son centre à un fléau équilibré par son contrepoids. Ce 
système de réglage permet de compenser le poids du couvercle et du balancier (qui sert à 
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Le système de contrepoids est relié à un autre capteur, capable de mesurer le 
on du milieu. 
rcle peut alors être positionné su de la cellule. Afin d’empêcher des 
écarts du couvercle de sa position centrale, deux roulements sont présents et servent de 
guides à la barre vissée sur le couvercle. 
2.4.2.1.2 étape n tio
C tap   qu r ule Je o sol r la e, il 
suffit d’appliquer une charge norm r le ncier nécessaire pour obtenir la contrainte de 
consolid dés dé r l se  la  s t à tourner et la force 
pour m r le er  r au te uel nt jusqu’à un palier. L’état 
stationna st alo en e m  est êté.  h u co cle  me et la 
densité c ue de n est c ulée
e ta iell st d ée hangeant le sens de rotation du m r. La 
poudre t 
2.4.2.1.3 L’étape de cisaillement (rupture) 
faut consolider la poudre à nouveau. Pour cela, il suffit d’appliquer à nouveau la contrainte 
BLES 
e chargement s’effectue en posant des poids à l’extrémité d’un pendule de longueur 
70 cm accroché au centre de couvercle. 
râce au système de contrepoids, les contraintes normales subies par le milieu 
peuvent êtres très faibles. Cette charge peut descendre jusqu’à 100 g. Cependant, pour des 
déplacement vertical du couvercle dû à l’expansion ou la compressi
Le couve r la base 
L’  de co solida n 
ette é e est la même e pou la cell  de nike. P ur con ide  poudr
ale su  bala
ation irée et marre e moteur. La ba  de cellule e me
ainteni  couv cle au epos gmen grad leme
ire e rs obt u et l oteur arr La aute r du uver  est surée 
ritiq  l’écha tillon alc . 
La forc ngent e e écharg  en c oteu
es consolidée et prête à être cisaillée. 
Une fois la force tangentielle déchargée, la contrainte normale de cisaillement σC est 
enlevée (remise à zéro). Une nouvelle contrainte normale, la contrainte de cisaillement σN1, 
est alors appliquée sur le système. Le moteur est redémarré et la contrainte tangentielle 
augmentera jusqu’à sa valeur maximale, caractérisant la rupture de la poudre.  
Pour mesurer un nouveau couple (σ, τ) de la courbe du lieu cinématique de rupture il 
de consolidation avec le moteur en marche. Une fois l’état stationnaire atteint, la procédure 
complète doit être répétée. 
2.4.2.2 LES PARAMETRES AJUSTABLES ET MESURA
2.4.2.2.1 Charge normale 
L
G
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mesures fiables, le fabricant conseille une charge minimale de 250 g et 150 g, respectivement 
pour la grande cellule et la petite cellule. 
La limite supérieure que peut supporter l’appareillage est, quant à elle, de 25 kg. 
Pour être rigoureux dans le calcul de la contrainte normale subie par la poudre au 
niveau du plan de cisaillement (situé à l’extrémité des dents du couvercle), il convient de 
rajouter la contrainte exercée par la couche de poudre située au-dessus de cette zone (c’est en 
fait une couronne d’épaisseur égale à la hauteur des dents). La contrainte normale est alors 
donnée par l’expression : 
σ = (M + mdents)g
S
= Mg
S
+ ρghdent  ( 2.6 ) 
où  M est  la masse appliquée sur le balancier, 
mpoudre est la masse de poudre contenue dans la couche de 4 mm, 
S est la surface de cisaillement, 
hdent est la hauteur des dents. 
Les contraintes ainsi obtenues sont de l’ordre du kilo Pascal. Le second terme de 
pression hydrostatique (équation 2.6), ne devient significatif que pour des essais à très faible 
charge normale. 
L’axe d’entraînement est piloté par un moteur électrique et peut tourner dans les deux 
sens. Une fois placée sur le support du moteur, la base de la cellule est solidaire de cet axe et 
tourne donc à la vitesse imposée. 
Cette vitesse angulaire ω est ajustable et varie de 1,5.10-4 rad.s-1 à 4.10-3 rad.s-1 pour 
la plus rapide, soit encore entre environ 2 tours/jour pour la plus lente et 2 tours/heure pour la 
plus rapide. 
Dans notre cas, le potentiomètre de réglage a été positionné à l’indication 2 pour la 
grande cellule (ω = 3,42.10-4 rad.s-1 qui correspond à une vitesse de cisaillement d’environ 
1,5 mm/min. au centre de la cellule : r = (reD + riD) / 2), et sur la position 2,5 pour la petite 
cellule (ω = 5,54.10-4 rad.s-1) pour avoir la même vitesse de déplacement de 1,5 mm/min au 
centre de cette cellule.  
 
2.4.2.2.2 Vitesse de rotation 
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2.4.2.2.3 Force de cisaillement 
Quand on démarre le moteur de la cellule de cisaillement, la base de la cellule et le 
couvercle se déplacent, comme s’ils étaient une seule pièce. Mais après, le couvercle est 
maintenu au repos grâce aux tiges accrochées aux deux capteurs de force. Ces tiges sont 
situées à une distance L = 12,5 cm de l’axe. 
La force de cisaillement de la poudre est calculée en fonction du moment cinétique 
pendant le cisaillement. Le moment Md résultant de la force mesurée par les capteurs est 
donné par l’expression suivante : 
 Md = LF  ( 2.7 )
En supposant que la contrainte de cisaillement agit sur un plan de cisaillement 
constant à l’intérieur de la cellule de l’aire totale AD, alors la contrainte de cisaillement sur la 
surface AD est (Schulze, 1995) : 
τ = Md
rb AD
= FL
rb AD
 ( 2.8 ) 
où r  est le bras du moment cinétique au sein de l’échantillon à l’intérieur de la cellule : b
rb = 23
reD
3 − riD3
reD
2 − riD2
 ( 2.9 ) 
2.4.2.2.4 Dilatance 
Le système de fléau qui permet de contrebalancer le poids du couvercle est équipé  
d’un capteur de position inductif. La mesure du déplacement vertical du couvercle donne 
ainsi des indications sur la dilatance ou le tassement de la poudre pendant le cisaillement. Ce 
système permet de mesurer des déplacements très faibles, jusqu’à 0,5 µm. 
2.4.2.2.5 
sité de la poudre et la charge normale 
de consolidation peut être établi. 
La Densité des Echantillons 
La densité moyenne de l’échantillon à l’intérieur de la cellule de cisaillement est 
obtenue à partir de la dilatance de celle-ci, à la fin de chaque étape de consolidation. 
Ainsi, un rapport entre valeur moyenne de la den
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2.4.2.2.6 Acquisition des données 
Les données de la force tangentielle transmises aux capteurs, ainsi que le déplacement 
vertical du couvercle dû à l’expansion ou compression de la poudre, sont enregistrées sur la 
forme d’un signal analogique de 0-10 volts avec une précision de 1 µV, par l’intermédiaire 
d’une carte d’acquisition National Instrument® modèle PCI-4451, dotée d’une fréquence 
d’échantillonnage maximum de 22 kHz. 
Une interface graphique sous LabView permet de piloter et de visualiser l’acquisition 
de données. La période d’échantillonnage du signal peut être réglée de 100 ms à 1s.  
 
2.4.3.1 E DE CISAILLEMENT A LA 
CONSOLIDATION 
consoli
 de 
la cellu
e le plan de cisaillement 
ressem
2.4.3 LA VALIDITE DES MESURES DES ESSAIS DE CISAILLEMENT 
LE PALIER DE LA CONTRAINT
Pour l’obtention d’un lieu cinématique de rupture valable, l’état de consolidation de la 
poudre avant la mesure de chaque point de rupture doit être essentiellement le même.  
Cette procédure doit être respectée surtout pour la cellule de Jenike, laquelle est 
remplie avec un nouvel échantillon de poudre pour chaque mesure d’un point de rupture. 
Une déviation moyenne jusqu’à 5 % de la valeur de la contrainte de cisaillement à la 
dation de tous les points expérimentaux est acceptable pour prendre en compte la 
valeur à la rupture. Au-delà de cette valeur, l’essai n’est pas valable et la mesure doit être 
refaite (SSTT, 1989 & ASTM, 1998). 
2.4.3.2 LA LOCALISATION DU PLAN DE GLISSEMENT 
Dans la cellule de Jenike, le plan de cisaillement est supposé être crée entre la base
le et l’anneau de cisaillement. De plus, ce plan est supposé être encore complètement 
horizontal. Cependant, il existe des travaux qui démontrent qu
ble parfois à la forme d’une lentille (Hirota, 1987). 
Dans ce travail, on a supposé un plan horizontal dont la surface est l’aire de l’anneau 
de cisaillement. Une comparaison avec les données obtenues à l’aide de la cellule annulaire 
montre que cette approximation est correcte. 
À propos du plan de cisaillement de la cellule annulaire, celui-ci est supposé être  
localisé à l’extrémité des dents du couvercle, ce qui est confirmé par le retrait du couvercle 
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qui laisse apparaître une fracture du milieu granulaire située à l’extrémité des dents, visible 
car une certaine quantité de poudre y reste compactée.  
2.4.3.3 LA HAUTEUR DE LA POUDRE 
Sous l’effet de la contrainte imposée par le cisaillement, une petite quantité de 
oudres sort régulièrement de la cellule par l’intervalle laissé entre le couvercle et la paroi 
(environ 1 mm). À cause de cette extrusion de poudre, le couvercle descend progressivement 
au cours de l’essai à vitesse constante, mais cela dépend de la granulométrie de la poudre et 
de la charge normale appliquée au couvercle. 
Ce phénomène devra donc être pris en compte dans l’interprétation des mesures étant 
donné qu’il se rajoute aux effets dus à la dilatance pure du milieu. 
La mesure de la masse volumique de la poudre à l’intérieur de la cellule est obtenue 
en faisant la différence entre la masse initiale de poudre et la masse de poudre extrudée.  
p
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2.5 LES ESSAIS DE CISAILLEMENT INSTANTANES 
a première étape a été de réaliser des expériences de cisaillemL ent en utilisant les 
deux cellules de cisaillement (Jenike et Schulze) à titre comparatif, car la cellule de Jenike est 
l’appareil de référence dans ce domaine.  
2.5.1 LA CELLULE DE JENIKE VS LA CELLULE DE SCHULZE 
Le protocole de cisaillement est celui décrit pour chaque cellule dans la section 
précédente de ce chapitre. Les figures 2.26 et 2.27 illustrent des courbes expérimentales des 
essais de cisaillement caractéristiques de chaque cellule. 
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Figure 2.26 : Courbe expérimentale brute des essais de cisaillement à l’aide de la cellule de Jenike (σC 
= 2,5 kPa). 
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.27 : Courbe expérimentale d’essais de cisaillement à l’aide de la cellule de cisai
On observe de petites variations du plateau de la contrainte de cisaillement lorsque 
celle-ci atteint son régime stationnaire. Pour cette raison, les points expérimentaux de rupture 
obtenus ont été corrigés selon la méthode de « prorating » décrit dans la partie protocole 
expérimentale.  
La figure 2.28 compare les essais de cisaillement obtenus pour les deux dispositifs 
expérimentaux. L’écart maximum des points expérimental est inférieur à 5 %. 
 
Figure 2 llement 
annulaire consolidé à 18,75 kPa. 
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Figure 2.28 : Comparaison entre les lieux de rupture de la poudre industrielle obtenus à partir des 
cellules de cisaillement du type Jenike et Schulze, pour les états de consolidation de 2,5 kPa 
et 5,0 kPa. 
 84
CHAPITRE 2 : Caractérisation et aptitude à l’écoulement de la poudre organique  
On observe que les points expérimentaux présentent des petits écarts en fonction du 
cellule
onnaire est obtenu pour de déplacements plus 
importants que ceux pratiqués avec la cellule de Jenike.  
été effectués uniquement à l’aide de la cellule annulaire de Schulze. 
2.5.2 LES LIEUX DE RUPTURE INSTANTANE DU MILIEU GRANULAIRE : OBTENTION, 
EXPLOITATION ET PROBLEMATIQUE 
Nous avons réalisé des essais à faibles charges normales en-dessous de la limite de 25 
% recommandé par les normes de cisaillement, pour vérifier l’influence de ces points sur les 
paramètres physiques de la poudre estimés par la technique de cisaillement. 
Il faut par ailleurs signaler que la technique de « prorating » est également 
recommandée lors de l’exploitation des résultats. Cependant, cette technique ne sera pas 
utilisée, car nous voulons aussi exploiter ces écarts. 
Pour cette étude, la poudre organique a été soumise à plusieurs essais de cisaillement 
à différentes charges normales, comme indiqué dans le tableau 2.7. 
dispositif employé. Pour les deux cas illustrés, les valeurs correspondant aux courbes de la 
 de Jenike sont inférieures à celles obtenues à l’aide de la cellule de Schulze. Cela est 
dû au fait que le déplacement de la cellule de Jenike est limité, et dès l’obtention d’un 
comportement proche d’un régime stationnaire, le déplacement est arrêté. En ce qui concerne 
à la cellule de Schulze, le régime stati
Une autre explication probable est due à l’incertitude de la forme du plan de 
cisaillement de ces deux cellules. Un plan de cisaillement d’un déplacement linéaire n’est pas 
tout à fait exactement égal à celui d’un déplacement annulaire. 
Cependant, ces écarts sont inférieurs à 5 %, ce qui garantit une bonne méthode 
d’acquisition des données expérimentales de la poudre organique quels que soit le dispositif 
employé. 
Pour des raisons de facilité, les essais de cisaillement présentés dans ce travail pour la 
détermination de la fonction d’écoulement et de l’angle de friction interne de la poudre ont 
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Tableau 2.7: Contraintes normales appliquées aux essais de cisaillement. 
σC (kPa) σS (kPa) 
0,65 0,15 0,275 0,4 0,525           
1,25 0,15 0,275 0,4 0,525 0,65 0,775 0,9 1 1,15 
2,5 0,275 0,525 0,65 0,775 1 1,25 1,5 1,89 2 
5 0,275 0,65 1,25 1,89 2,5 3,125 3,75 4  
6,25 0,275 0,65 1,25 1,89 2,5 3,125 3,75 5 5,65 
10 0,275 0,65 1,25 2,5 3,125 4 6,4 8 9 
12,5 0,275 0,65 1,89 3,75 5 6,25 7,5 9,3 10 
18,75 0,275 0,65 3,15 6,25 7,5 9,3 12,5 15,5 16,25 
20 0,65 1,25 3,75 5 7 10 12 14 16 17,5 
25 1,25 3,75 5 6,25 7,5 10 11,25 15 18,75 24 
31,25 1,25 5 6,25 7,5 10 15 20 25 28 
 Valeurs hors de la gamme conseillée par les normes de cisaillement. 
 Valeurs à l’intérieur de la gamme conseillée par les normes de cisaillement. 
 
Les essais pour chaque état de consolidation ont été répétés 5 fois. Pour le premier 
essai, la cellule est rem
cinquième essais, d’autres échantillons de poudre sont utilisés. La moyenne des résultats des 
tre ces expériences reste toujours faible, ce qui indique une 
bonne reproductibilité des résultats expérimentaux. Ainsi, une nouvelle moyenne générale 
des 5 essais peut être calculée et celle-ci sera utilisée pour représenter le lieu cinématique de 
rupture pour la charge normale de consolidation appliquée.  
Les figures 2.29 à 2.31 illustrent certaines courbes du lieu cinématique de rupture 
avant le calcul de sa moyenne générale.  
 
 
 
 
 
plie avec un échantillon de poudre et le cisaillement est effectué. Les 
deuxième et troisième essais sont ensuite conduits avec le même échantillon présent à 
l’intérieur de la cellule (échantillon déjà cisaillé). Pour la réalisation des quatrième et 
trois premiers essais est comparée avec la moyenne des résultats des deux derniers essais.  
Cependant, l’écart en
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Figure 2.29 : Lieux de rupture des essais conduits à σC = 625 Pa et σC = 1250 Pa. 
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Figure 2.30 : Lieux de rupture des essais de cisaillement conduits à σC = 6250 Pa. 
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Figure 2.31 : Lieux de rupture des essais de cisaillement conduits à σC = 25000 Pa. 
2.5.2.1 LE CISAILLEMENT A LONGUE DUREE 
Il faut par ailleurs signaler que pour les essais 1, 2 et 3 qui utilisent le même 
échantillon de poudre pour l’obtention de 3 lieux de rupture, une variation du plateau de la 
contrainte de cisaillement lors de l’état stationnaire de consolidation a été observée (figure 
2.32). C’est cette variation qui conduit à ce que la moyenne des essais 1, 2 et 3 soit inférieure 
aux valeurs de la moyenne des essais 4 et 5.  
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Figure 2.32 : Courbe expérimentale d’un essai de cisaillement où trois mesures du lieux de rupture ont 
été réalisés consécutivement. Le radoucissement de la contrainte de cisaillement est illustré. 
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Ce phénomène est une conséquence de la longue période de cisaillement auquel la 
e (2000) comme un problème 
pour la détermination de l’état stationnaire réel de la poudre.  
a
contrainte tangentielle, lequel représenterait la vraie condition stationnaire de la poudre et 
lequel 
n cisaillement de longue durée peut générer une réduction de l’épaisseur de la 
zone d
onstante 
au mo
poudre a été soumise et il est indiqué par Da Silva (2000) et Os
Da Silva affirme que la poudre sous cisaillement a un second pl teau pour la 
est inférieur au premier plateau qui n’est qu’un maximum. 
Cette affirmation met en question la méthode développée par Jenike, car il utilise le 
premier plateau de la contrainte de cisaillement pour décrire l’état sur lequel la poudre atteint 
sa densité critique (figure 2.26). Schulze (2001) soutient la procédure initiale de Jenike en 
expliquant qu’u
e cisaillement ou encore un réarrangement des particules de cette zone, qui induirait 
cette réduction de la contrainte de cisaillement. Mais cet état n’est sans doute pas atteint lors 
de manipulations courantes dans l’industrie, le premier plateau est plus représentatif de l’état 
de consolidation avant rupture dans de telles situations. Cependant, l’utilisation de la 
technique de « prorating » permet de minimiser cette perturbation.  
D’autre part, en utilisant la cellule annulaire, l’évolution de la dilatance de la poudre 
est suivie tout au long de l’essai. Nous avons constaté que cette dilatance devient c
ment où le plateau de la contrainte de cisaillement est atteint pour l’étape de 
consolidation de la poudre (figure 2.33). Ainsi, la densité critique de la poudre est obtenue et 
on peut affirmer que cette dernière est bien consolidée. 
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Figure 2  de l’étape de consolidation de la poudre. L’évolution de la 
couverc
(m
m
)
.33 : Courbe expérimentale
contrainte de cisaillement ainsi que de la dilatance de la poudre est illustré. L’état 
stationnaire de la contrainte de cisaillement correspond à l’état de densité critique de la 
poudre (la densité de la poudre ne change plus). 
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E
échantillon de poudre ont été soumis à la technique de « prorating » pour corriger la 
fluctuation de la valeur de la contrainte de cisaillement à la consolidation. Cependant, les 
deux a
les figures 2.29 à 2.31 sont dues à ces observations. 
 la réalisation de quelques essais. La figure 2.30 illustre la concordance 
des lieux de rupture obtenus par les deux cellules (manuelle et automatisée). 
TURE 
Une fois que les points expérimentaux du lieu cinématique de rupture sont obtenus, 
ceux-ci sont utilisés pour l’obtention de la fonction d’écoulement. 
Pour le faire, les points expérimentaux doivent être lissés afin d’obtenir une courbe 
qui est utilisée par la suite pour la détermination des cercles de Mohr tangents à elle, de la 
cohésion c, de la contrainte maximale du plan principal σ1 et de la contrainte maximale 
supportée par une voûte stable fC. Les figures de 2.34 et 2.35 montrent les ajustements de 
points expérimentaux, ainsi que les cercles de Mohr obtenus à partir des données 
expérimentales des figures 2.29 à 2.31 à partir d’un ajustement linéaire et polynomial. On 
observe une grande influence des paramètres, surtout sur la valeur fC qui est obtenue à partir 
du petit cercle de Mohr, en fonction du type d’ajustement utilisé pour l’exploitation des 
points expérimentaux. 
 
 
nfin, les résultats obtenus par les trois essais conduits successivement avec le même 
utres résultats (essais 4 et 5) ne seront pas corrigés par cette technique, car nous 
voulons observer les écarts entre les essais (la déviation standard). Donc, les différences entre 
quelques points expérimentaux sur 
La cellule automatisée de Schulze, avec laquelle l’état de stationnaire à la 
consolidation est déterminé automatiquement par l’ordinateur lorsque le maximum est atteint, 
a été employée pour
2.5.2.2 LA METHODE D’AJUSTEMENT DE LA COURBE DU LIEU DE RUP
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Figure 2.34 : Comparaison entre la forme des courbes du lieu cinématique de rupture selon le type 
d’ajustement utilisé et l’influence des points expérimentaux obtenus aux faibles charges 
normales hors de la gamme conseillée par les normes de cisaillement.  
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σc = 625 Pa
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Figure 2.35 : Lieux cinématiques de rupture obtenus par les deux types d’ajustement des points 
expérimentaux, pour un état de consolidation de 625 Pa. 
En respectant les normes des essais de cisaillement SSTT et ASTM (σS entre 25 % et 
80 % de σC), l’ajustement polynomial conduit à une sous estimation de la cohésion de la 
poudre. En effet la courbure de la partie inférieure de la courbe du lieu de rupture est sous-
estimée
 faibles charges normales). Cependant, 
ici encore, la cohésion reste toujours influençable par la moindre variation de la valeur la plus 
faible du lieu de rupture. 
choix des contraintes normales utilisées. La cohésion, ainsi estimée, est plus élevée, mais 
aussi plus représentative pour le système, ce qui diminué la marge d’erreur pour le 
dimensionnement des silos. 
C’est pourquoi la méthode jugée la plus convenable pour ce travail était la 
linéarisation totale de la courbe du lieu cinématique de rupture en utilisant également les 
. Parfois, cette méthode abouti à une cohésion négative, ce qui n’est pas admissible. 
Une alternative pour éviter ce type de problème est proposée par Schulze dans son 
logiciel RSV 95 (fourni avec la cellule de cisaillement automatisée). Il propose de lier les 
points expérimentaux par des segments de droite. Ainsi, la partie inférieure de la courbe du 
lieu de rupture, qui intercepte l’axe des ordonnées et donne une estimation de la valeur de la 
cohésion, est obtenue par le prolongement du segment de droite qui lie les deux premiers 
points de la courbe (les deux points sont sous les plus
Après plusieurs études et observations, la méthode linéaire se montre indépendante du 
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points de ruptures aux faibles charges normales. Cette méthode est aussi exploitée par 
Schulze dans le logiciel RSV 95, illustré dans la figure 2.36. 
La figure 2.36 illustre l’ajustement linéaire des points de la courbe du lieu 
cinématique de rupture obtenus à l’aide de la cellule automatisée de Schulze, et le tableau 
dans cette même figure montre les valeurs numériques des paramètres estimés par ces points 
en fonction du type d’ajustement utilisé. On observe que les valeurs de l’ajustement 
polynomial sont inférieures à celles de l’ajustement linéaire. 
Figure 2.3
 
            Ajustement Linéaire       Ajustement Polynomial 
           σ1            fC     FF       ρ        δ        φ                       σ1           fC      FF     ρ         δ         φ93
 
6 : Lieu de rupture et cercles de Mohr calculés à l’aide du logiciel RSV 95 pour les deux 
approximations possibles : lissage linéaire et polynomial. 
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2.6 LA FONCTION D’ECOULEMENT DE LA POUDRE ORGANIQUE 
La fonction d’écoulement est obtenue en traçant la contrainte majeure (fC) du cercle 
de Mohr tangent au lieu de rupture de la poudre et passant par l’origine en fonction de la 
contrainte majeure du grand cercle de Mohr (σ ) ta1
de consolidation (figure 1.15). 
Une fois ces deux paramè
ngent au lieu de rupture et passant par le 
points 
tres estimés, nous allons regarder la dépendance de ce 
rapport
1
rieure du graphe de la fonction d’écoulement, ce 
qui ne justifie pas une étude plus approfondie dans ce domaine, car la poudre est alors 
classifiée comme non cohésive ou encore de poudre à écoulement libre (« free flowing »). 
 en fonction des écarts des points expérimentaux des essais de cisaillement (figures 
2.29 à 2.31). Ainsi, dans la figure 2.37 nous avons repris tous les points expérimentaux de 5 
essais précédemment réalisés et les points obtenus à l’aide de la cellule automatisée. 
On peut constater que les écarts entre les courbes deviennent plus importants lorsque 
la contrainte normale principale σ  augmente. Cependant, tous ces points, à fortes 
contraintes, se trouvent sur la partie plus infé
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Figure 2.37 : Fonction d’écoulement de la poudre organique brute. 
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2.6.1 
rtement est décrit par une fonction est linéairement 
propor
cellule de cisaillement. L’utilisation de la 
grande
 l’aide de la grande cellule de cisaillement ont été réalisés avec douze états 
ts de ces essais sont présentés dans 
la figure 2.38 sous la forme d’une fonction d’écoulement en comparaison des essais réalisés à 
l’aide de la petite cellule. 
40
0,00
LA FONCTION D’ECOULEMENT ET LA DENSITE DE LA POUDRE 
En regardant attentivement les fonctions d’écoulement, on observe que pour de fortes 
contraintes normales, le compo
tionnelle aux contraintes normales. Cependant, à faibles contraintes normales, cette 
proportionnalité n’est plus respectée. Il semble que la loi soit de type logarithmique ou 
puissance avec la contrainte normale. 
Pour mieux comprendre ce phénomène, d’autres essais de cisaillement de la poudre 
brute ont été réalisés, mais cette fois avec la grande 
 cellule permet d’appliquer des contraintes normales trois fois moins importantes que 
celles appliquées sur la petite cellule. 
Les essais à
de consolidation différents de 200 Pa à 13 kPa. Les résulta
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A p
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obtenues oit 
moins vite que linéairement avec la contrainte normale de consolidation (σC), alors que c’est 
le cas pour σ1 (figure 2.39). 
Figure 2.38 : Fonction d’écoulement pour des essais de cisaillement réalisés aux faibl
normales. 
artir de la figure 2.38, nous observons un comportement non linéaire de la 
’écoulement à faibles contraintes normales et une grande concordance des données 
à partir des trois dispositifs de cisaillement. Ce comportement est dû à fC qui cr
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Figure 2.39 : Relation entre σ1, fC et σC : σ1 et σC restent toujours proportionnels entre eux. 
L’explication de ce phénomène peut être l’état de compacité de la poudre. En effet, 
pour de faibles charges normales, la poudre est encore dans un état lâche d’empilement de 
particules, d’où une contrainte de rupture de clef de voûte fC plus faible. 
Ceci est constaté par les mesures de porosité à la rupture, présentées dans la figure 
2.40.  
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2.40 : Evolution de la densité de la poudre organique brute en fonction de la contrainte de 
consolidation appliquée au système. 
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2.6.2 LA FONCTION D’ECOULEMENT INSTANTANEE DE TOUS LES 
ECHANTILLONS DE POUDRE ORGANIQUE 
Après avoir fait le choix de la mé entaux 
l’insignifiance des écarts des mesures des contraintes de cisaillement, les fonctions 
d’écou
thode d’analyse des points expérim
(linéarisation complète des lieux de rupture) des essais de cisaillement et avoir vérifié 
lement ont été calculées et sont présentées dans la figure 2.41. 
Les valeurs ici tracées pour la poudre brute sont une moyenne générale des trois lieux 
de rupture obtenus pour cet échantillon (2 manuelles et 1 automatisée).  
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Figure 2.41 : Fonction d’écoulement pour tous les échantillons de la poudre organique. 
Nous observons que la taille des particules influence directement les propriétés 
d’écoulement de la poudre. Toutes les fractions de la poudre organique ainsi que la poudre 
brute, ont été classifiées comme des poudres à écoulement libre, à l’exception de la fraction 
qui contient les particules les plus fines. 
Le comportement de la poudre la plus fine est dû à une cohésion plus importante 
développée par ce milieu. Les forces d’attraction de type Van der Waals ont des magnitudes 
plus importante que le poids des particules présentes dans cet échantillon. 
La poudre brute se retrouve classée entre les particules fines et les particules 
comprises entre 63 et 200 µm. La présence d’une faible quantité de particules inférieures à 63 
µm (dans notre cas une fraction massique de 10 % d’après le tableau 2.1) suffit pour modifier 
les propriétés d’écoulement de la poudre.  
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2.7 ESSAIS DE CISAILLEMENT TEMPOREL 
e la poudre organique, 
nous c
n silo pendant plus 
de deux
arge normale maximale dans 
un ban
te 
orienta
te 
normal
ouvelle courbe du lieu de rupture temporel est 
2.7.1 LE PROTOCOLE CLASSIQUE DES ESSAIS DE CISAILLEMENT TEMPOREL : 
VIEILLISSEMENT SOUS CONTRAINTE NORMALE UNIQUEMENT 
Après l’obtention et l’analyse de la fonction d’écoulement d
onstatons que cette dernière ne présente pas de problème à l’écoulement car elle est 
classée comme une poudre à écoulement libre. Mais ce n’est pas le cas observé dans 
l’industrie, où elle présente des problèmes lorsqu’elle est stockée dans u
 jours. 
Pour cette raison, la réalisation des essais de vieillissement avec la poudre brute a été 
effectuée pour observer l’évolution du lieu de rupture en fonction du temps de stockage. Pour 
cela, le protocole classique de vieillissement consiste à cisailler la poudre avec une charge 
normale de consolidation puis à soumettre l’échantillon à la ch
c de consolidation. Cette charge maximale a été déterminée par le grand cercle de 
Mohr lors de l’analyse du lieu de rupture instantané. Par exemple, si la poudre a été 
consolidée à 625 Pa, elle doit être soumise à 1250 Pa dans le banc de vieillissement. 
Ce changement de contrainte normale appliquée à la poudre lorsqu’elle est mise au 
banc de vieillissement doit être respecté, car lorsque la poudre est cisaillée, la valeur de la 
contrainte normale maximale σ1 est observée sur l’orientation principale du milieu. Cet
tion est inconnue lors du cisaillement, mais elle devient verticale quand la poudre n’est 
plus cisaillée : le plan principal devient alors celui de la surface horizontale. Ainsi, nous 
devons appliquer la même contrainte normale maximale sur ce plan que sur le plan principal 
pendant l’essai de cisaillement. 
Après un certain temps de vieillissement, l’échantillon est cisaillé avec une contrain
e inférieure à celle de consolidation.  
Un nouveau lieu de rupture, le lieu de rupture temporel, peut alors être obtenu à avec 
deux méthodes distictes : 
- Soit tous les points de rupture de ce nouveau lieu sont refaits pour chaque temps de 
vieillissement et, ainsi, une n
complètement obtenue ; 
- Soit un seul point de rupture est refait pour chaque temps de vieillissement, et la 
courbe du lieu de rupture temporel est obtenue par la droite passant par ce nouveau 
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point de rupture et parallèle à la droite instantanée (Schulze, Ring Shear Cell 
Manual). 
 
La seconde méthode ici présentée est sans doute la plus convenable pour l’industrie, 
car nous pouvons estimer un lieu temporel avec un seul essai expérimental, mais nous avons 
choisi de réaliser plusieurs points. 
Les résultats des essais de vieillissement pour la poudre brute consolidé à 1,25 kPa, 
2,50 kPa et 12,5 kPa et pour des temps vieillissement de 2h, 5h et 15h sont illustrés par les 
figures 2.42 à 2.44. 
0
200
400
600
800
1000
0 250 500 750 1000 1250
Contrainte Normale (Pa)
C
on
tra
in
te
 d
e 
C
is
ai
lle
m
en
t (
P
a) inst. 30 min 2h 15h 63h
 
Figure 2.42 :Lieux de rupture instantané et temporels pour une consolidation à 1,25 kPa. 
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Figure 2.43 : Lieux de rupture instantané et temporels pour une consolidation à 2,5 kPa. 
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Figure 2.44 : Lieux de rupture instantané et temporels pour une consolidation à 12,5 kPa. 
Nous pouvons observer que les lieux de rupture temporels de la poudre organique ne 
sont pas très différents du lieu instantané, ce qui permet de conclure que la poudre vieillie 
présente quasiment les mêmes propriétés d’écoulement que la poudre non vieillie. 
Le lieu de rupture temporel à 1,25 kPa semble être plus éloigné du lieu instantané que 
pour les deux autres charges, mais cette illusion est due à un effet d’échelle des graphiques. 
En fait, on constate un déplacement d’une centaine de Pascal au mieux pour la contrainte de 
rupture en cisaillement. 
Donc, la fonction d’écoulement de la poudre vieillie reste semblable à celle estimée 
pour la poudre instantanée, ce qui nous amène à dire que la poudre dans cette condition 
devrait s’écouler aussi bien. 
Dans un second temps, nous avons essayé de représenter le phénomène de stockage 
de la poudre dans un silo vieillissant la poudre pour une période d’environ 2,5 jours (63 
heures plus exactement), période considéré problématique sur le site de production. Les 
résultats sont montrés dans la figure 2.42 et ils ne sont pas très différents d’un vieillissement 
pour une période d’une demi-journée (15 heures). 
Pour vérifier la validité des ces manipulations de vieillissement, des essais à l’aide de 
la cellule automatisée ont été réalisés. Ici encore, on constate que la poudre organique 
industrielle ne présente pas de différences significatives dans ces propriétés d’écoulement 
après des périodes de vieillissement. La figure 2.45 illustre le résultat d’un essai effectué à 
l’aide de la cellule de cisaillement annulaire de Schulze automatisée pour 15h de 
vieillissement de la poudre sous une contrainte de consolidation σC = 2,5 kPa et σ1 =  4,85 
kPa. 
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Figure 2.45 : Obtention du lieu de rupture temporel à l’aide de la cellule de cisaillement automatisée 
et un ajustement selon de logiciel RSV 95. 
Finalement, après l
dispositifs de cisaillement, nous pouvons affirmer que les propriétés d’écoulement de la 
poudre organique restent quasiment inaltérées, même après vie
2.7.2 CHANGEMENT DU PROTOCOLE DES ESSAIS DE CISAILLEMENT TEMPOREL : 
IELLISSEMENT SOUS CONTRAINTE NORMALE ET TANGENTIELLE 
Malgré la vérification des propriétés de cisaillements de la poudre stockée et la 
constatation que ses propriétés ne changent pas suffisamment pour provoquer de problème 
lors de son écoulement, il reste que la poudre a du mal à s’écouler lorsqu’elle est stockée 
dans un silo industriel. 
Pour cela, nous avons modifié le protocole pour mesurer le lieu cinématique de 
rupture de la poudre vieillie. Ce nouveau protocole consiste à cisailler la poudre et la laisser 
vieillir sur l’appareil lui-même sous la même charge appliquée au cisaillement sans enlever la 
force de cisaillement imposée lors du régime stationnaire. Cette force se relaxe au cours du 
temps mais le milieu continue à subir une contrainte tangentielle (en plus de la contrainte 
normale). Après le temps d’attente la contrainte tangentielle est relâchée, la charge normale 
est modifiée et la poudre cisaillée à nouveau. Le point de rupture est alors mesuré. 
Néanmoins, comme la poudre reste sous une contrainte tangentielle après sa 
consolidation, la réalisation des essais de vieillissement à faibles charges normales devient 
impossible, car la contrainte tangentielle à la rupture à faibles charges est inférieure à la 
es analyses selon le protocole présenté ci dessus avec les deux 
illissement.  
V
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contrainte tangentielle relâchée. Ces mesures ne sont possibles que pour de longues périodes 
de vieillissement, lorsque la relaxation de la contrainte tangentielle devient importante. Ainsi, 
seulement les points de rupture aux charges normales situées entre 50 % et 80 % de la 
contrainte normale de consolidation ont été mesurés. 
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Figure 2.46 : Lieux de rupture instantané et temporels obtenus à partir des protocoles classique et 
modifié de vieillissement, pour une consolidation de 2,5 kPa. 
σc = 10kPa
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Figure 2.47 : Lieux de rupture instantané et temporels obtenus à partir du protocole de vieillissement 
modifiée, pour une consolidation de 10 kPa. 
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Les résultats obtenus par cette méthode montrent un vieillissement plus important que 
celui obtenu par le protocole classique, et rendent compte de l’écoulement irrégulier ou 
même de l’absence d’écoulement observé dans l’usine. 
 rtir de certains essais, que le lieu de rupture temporel modifié 
 possible extrapolation de la courbe d’un lieu 
temporel à partir d’un seul point expérimental semble également être possible. Cependant, le 
comportement observé aux fortes contraintes ne peut pas être représentatif de toutes les 
charges normales. 
ême si le nouveau protocole semble bien décrire le phénomène de vieillissement 
lo  
ci  
envisageable pour l’industrie. Pour cela, nous avons essayé d’extrapoler le comportement de 
vieillissement de la poudre en fonction du temps à travers des essais d’arrêt et reprise du 
cisaillement.  
EPRISE DU CISAILLEMENT 
Ces essais consistent à cisailler la poudre avec une charge normale jusqu’au régime 
nt pour une certaine 
période et ensuite le redém
même lors de la reprise du cisaillem
de cisaillement à la reprise de ce dernier, en 
fonction du temps de repos (relaxation) du milieu. 
Nous observons une bonne reproductibilité des essais et l’augmentation du pic de la 
contrainte avec le temps de repos. 
Le comportement de tous les échantillons de la poudre organique soumis à ce type 
d’essai a été étudié. L’objectif de ces expériences est d’observer l’influence de la taille des 
particules sur la force de redémarrage du cisaillement. Pour cela, le rapport du pic de la 
contrainte de cisaillement à la reprise du cisaillement et sa valeur au régime stationnaire ont 
été tracés en fonction de la période d’arrêt  pour tous les échantillons de la poudre organique 
 
Nous observons, à pa
semble être parallèle au lieu instantané et une
M
rs du stockage de la poudre, cette méthodologie reste très longue et la cellule de
saillement est inutilisée pendant le vieillissement de la poudre, ce qui n’est pas
2.7.3 LES ESSAIS D’ARRET ET R
stationnaire de la force de cisaillement, puis à arrêter le cisailleme
arrer sans enlever ni la charge normale ni la force de cisaillement. 
La période de vieillissement peut être de quelques secondes et la charge normale reste la 
ent, ce qui différencie ce protocole de la norme décrite 
précédemment. La figure 2.48 illustre une courbe expérimentale de ce type d’essai, où on 
observe une augmentation du pic de la contrainte 
(figure 2.49). 
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Figure 2.48 : Courbes expérimentales des essais d’arrêt et reprise du cisaillement pour deux temps de 
repos differents : 10 s et 100 s. τplateau est la contrainte de cisaillement à l’état stationn
τredémarrage est la valeur du pic de la contrainte de cisaillement lors de la reprise du 
cisaillement. Le coefficient de frottement µ est obtenu en divisant le contrainte de 
cisaillement par la contrainte normale appliquée au système au cours de l’essai. 
aire et 
3
0,1 1 10 100 1000 10000 100000
 brut
 < 63 µm
 63-200 µm
pi
c 
ea
u
/ τ p
la
t
2
τ
1
temps (s)
 200-315 µm
 315-400  µm
 400-1600 µm
 
Figure 2.49 : Résultats des essais d’arrêt et reprise du cisaillement our les échantillons de p
organique pour une contrainte normale de 2,5 kPa. 
p oudre 
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Nous observons que la contrainte de cisaillem ent di
avec la taille de particules. Cette observation était attendue, car la poudre fine est la plus 
cohésive de tous les échantillons. 
Nous observons également une bonne lissage des points expérimentaux sur la 
2.49. Cela indique qu’on peut extrapoler cette relation pour de périodes de temps plus élevées 
et estim
esures sur de temps courts.  
Cependant, cette hypothèse n’est pas valable pour toutes les poudres, mai
s’applique bien pour la poudre organique industrielle, et cela peut être un outil rapide de 
contrôle en usine. 
2.7.4 EXTRAPOLATION DU TEMPS DE VIEILLISSEMENT 
otocole pour l’extrapolation des lieux cinématique de rupture temporels à partir 
du lieu instantané et des résultats des essais du type arrêt et reprise du cisaillement peut être 
proposé à partir de l’observation suivante: 
« La valeur de la contrainte tangentielle (cisaillement) de rupture instantanée 
augmente quasi-proportionnellement avec la valeur de
g temporel » en corrigeant la valeur du point de rupture 
instantané, à une charge normale quelconque, par la valeur du pic de la contrainte de 
cisaillement à la reprise du cisaillement du temps de vieillissement souhaité, selon 
l’expre
ent à la reprise du cisaillem minué 
figure 
er la contrainte de cisaillement à la reprise du cisaillement pour une période de temps 
donnée. Ainsi, on peut extrapoler les phénomènes d’un temps de vieillissement assez long de 
la poudre à partir des m
s elle 
Un pr
 la contrainte à la consolidation. C’est 
d’ailleurs le fait qui justifie la méthode de correction prorating ». 
Si on suppose que cette proportionnalité est conservée au cours du vieillissement, on 
peut faire un nouveau « proratin
ssion 2.10. 
)(
)0(
)0(
)(t , tt
t
Cpic
C
S
S ττ
τ
=
=τ =  ( 2.10 ) 
 τ ement de la consolidation instantané de la poudre, 
où : τS (t = 0) est la contrainte de cisaillement du point de rupture instantané, 
C (t = 0) est la contrainte de cisaill
τpic,C (t) est la contrainte de cisaillement du pic de redémarrage de la poudre lors des 
essais d’arrêt et reprise du cisaillement pour un temps t de vieillissement ; et τs (t) 
est la contrainte de cisaillement de rupture temporel extrapolé pour un temps t.  
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Les lieux de rupture temporels de 2 heures et de 15 heures de vieillissement 
estimées pour la poudre organique aux contraintes de 2,5 kPa et 10 kPa de consolidation. 
Pour cela, le lieu de rupture instantané a été extrapolé en utilisant l’expression 2.10 et les 
 
Les résultats sont représentés graphiquement dans les figures 2.50 et 2.51. 
ont été 
résultats des essais du type arrêt et reprise du cisaillement à cette même contrainte normale.
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Figure 2.50 : Lieux de rupture instantané et temporels pour une consolidation de 2,5 kPa. Les lieux 
temporels présentés ont été obtenus expérimentalement à partir de la méthode modifiée et 
exploités à partir des essais de vieillissement du type arrêt et reprise. 
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Figure 2.51 : Lieux de rupture instantané et temporels pour une consolidation de 10 kPa. Les lieux 
temporels présentés ont été obtenus expérimentalement à partir de la méthode modifiée et 
exploités à partir des essais de vieillissement du type arrêt et reprise. 
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Nous constatons que les contraintes de cisaillement obtenues par la méthode 
d’extrapolation s’approchent des valeurs obtenues à partir du protocole de vieillissement 
modifié, et sont plus importantes que les valeurs obtenues par la technique classique de 
vieillissement. 
Ce lieu de rupture temporel extrapolé semble converger vers le même point 
d’inter
obtenu
ception sur l’axes des ordonnées. Cela résulte en une cohésion assez proche pour les 
deux lieux de rupture, instantané et temporel.  
Néanmoins, dû à une différence de la pente du lieu temporel, un nouveau petit cercle 
de Mohr tangent à cette nouvelle droite est alors tracé. Ainsi, la fonction d’écoulement 
e à partir de l’extrapolation du lieu de rupture est donc différente de celle obtenue pour 
les essais instantanés (figure 2.52). 
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Figure 2.52 : Fonction d’écoulement instantanée et pour une periode de vieillissement de la poudre de 
re, alors 
que la 
2 heures et de 16 heures. 
Enfin, la méthode classique de vieillissement n’est pas satisfaisante pour décrire ce 
comportement, car elle ne prévoit pas de changement dans les propriétés de la poud
poudre ne s’écoule plus après 48 heures de stockage dans le site de production. Cette 
nouvelle méthodologie semble pouvoir répondre aux besoins de l’industrie, mais cela 
nécessite des test sur d’autres poudres pour la valider. 
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2.8 C
L
permette ette poudre est peu sensible aux variations d’humidité relative tant 
que celle-ci ne dépasse pas les 300 ppm
Les créations d’échantillons à partir de l’échantillon de poudre brute fournie, et leurs 
pe électroniqu
comportement cohésif des petites particules présentes dans l’échantillon. 
le de repos et l’a
poudres à travers différentes tailles d’orifices nous ont permis de classifier les échantillons 
les particules les plus fines, suivie par l’échantillon de poud e brute, car la présence
particules fines est suffisante pour compromettre sa coulabilité. 
 propriété de cohésion, dépendant de la nature de la 
poudre. Par la simple comparaison de la forme du tas d’une poudre, les poudres peuvent être 
classées selon leur cohésion, mais cette propriété ne ut pas être quantifié. Pour sur
cela, nous avons développé une méthode pour estimer la cohésion des poudres à partir de la 
forme de leur tas. Cette étude est présentée au chapitre suivant et publiée (de Ryck, 2005). 
p les de la poudre 
organiq
cation des échantillons de poudre par la mesure quantitative est la même 
e que la cohésion des milieux 
granulaires est, d’une certaine façon, comptabilisée lors des essais qualitatifs, ce qui est 
exploité plus en détail au prochain chapitre 
l’écoulement de la poudre après stockage. Différentes méthodes ont été proposées dans ce 
ONCLUSION 
es analyses préliminaires réalisées avec la poudre organique industrielle nous 
nt d’affirmer que c
. Par conséquent, la reprise d’humidité n’est pas 
l’origine du problème d’écoulement que l’on observe après stockage. 
analyses granulométriques et au microsco e ont permis l’identification d’un 
Les expériences de mesures d’ang ptitude à l’écoulement de ces 
selon leur comportement cohésif : la poudre la plus cohésive est l’échantillon 1, qui présente 
r  de ces 
Ainsi, l’angle de repos des poudres est un paramètre lié à la fois aux propriétés de 
frottement de la poudre, mais aussi à la
pe monter 
D’a rès une caractérisation assez complète des propriétés fondamenta
ue commercialisée par la société Rhodia, ainsi que les échantillons provenant du 
procédé de tamisage de cette dernière, nous pouvons conclure que cette poudre est un produit 
non cohésif avec un écoulement aisé. Cependant, cette propriété est légèrement dépendante 
de la granulométrie de la poudre et une ségrégation de fines peut engendrer des problèmes. 
La classifi
que celle trouvée à partir de mesures qualitatives. Cela indiqu
pour l’estimation de la cohésion à partir des 
mesures de la forme des tas de poudres. 
En ce qui concerne les essais de vieillissement de la poudre organique, ces 
expériences ont montré une certaine utilité pour prédire les possibles difficultés lors de 
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travail, qui s’inspirent de la méthodologie classique d’évaluation d’un lieu cinématique de 
rupture temporel, et présentent d’autres alternatives. 
La conclusion principale est que les consolidations temporelles sous charge normale 
seule sous-estiment fortement le vieillissement, alors que la consolidation temporelle sous 
contraintes normale et tangentielle permet d’observer un vieillissement bien plus intense avec 
la poudre industrielle testée, en adéquation avec les observations faites à l’usine. On peut 
d’ailleurs noter que pendant le stockage en silo, la poudre subit des contraintes à la fois 
normal
en temps et matériel. C’est pourquoi nous proposons une méthode basée sur des 
mesure
es et tangentielles. 
Néanmoins, cette procédure de vieillissement sous contrainte cisaillante est 
pénalisante 
s de vieillissement par des expériences d’arrêt et reprise de cisaillement et son 
extrapolation au lieu de rupture temporel. 
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3.1 INTRODUCTION 
La Forme des Tas de Poudres et leur Cohésion 
3.1.1 LE FROTTEMENT SOLIDE ET LES TAS DE POUDRES 
Selon la théorie de Coulomb présentée dans le chapitre 1, la surface du tas reste stable 
grâce aux propriétés que le milieu granulaire a de supporter des forces de cisaillement. 
Pour une poudre non cohésive, le cisaillement dû au poids des particules est équilibré 
par les forces de friction entre les grains, ce qui conduit à une pente maximale du tas égale au 
coefficient de friction µ. 
R
H
 
Figure 3.1 : Tas d’une poudre non cohésive de base 2R (gauche) et une pente verticale d’hauteur H 
d’une poudre cohésive (droite). 
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Cependant, si les interactions  inter particulaires sont présentes au point de devenir 
rées à la force gravitaire, la poudre acquiert un comportement 
cohésif
plus importantes quand compa
. La condition de stabilité des particules à la surface libre du tas est alors décrit par 
l’expression 3.1. 
c+= µστ  ( 3.1 ) 
L’angle de repos α d’un tas cohésif est alors plus important que l’angle de friction 
solide φ. et on peut même obtenir des pentes verticales (figure 3.1). Cependant, la hauteur de 
ces pentes est limitée par la cohésion de la poudre, selon l’expression 3.2 (Nedderman, 1992). 
lH φ
φ
sin1−
où l est la longueur de cohésion : 
cos4<  ( 3.2)  
g
cl
bρ=  ( 3.3 ) 
me d’un tas présentant un maximum de stabilité en utilisant la méthode des 
coins d
3.1.2 LE MODELE ANALYTIQUE POUR LES TAS DE POUDRES 
Pour compléter l’étude de l’angle de talus d’une poudre cohésive, nous avons cherché 
à décrire la for
e Coulomb pour un tas symétrique en 2D. 
 
Figure 3.2 : Profil d’un tas de poudre cohésive.  
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Le tas est décrit par sa hauteur h(x) en fonction de la distance x à partir du centre 
(figure 3.2). Pour que le tas soit stable et en limite de stabilité, la poudre située au-dessus du 
plan incliné de α degré ne doit pas s’écouler et les contraintes dues au poids de la poudre au-
dessus doivent être en limite de rupture. 
Le poids de la poudre située au-dessus du plan α est obtenue par l’expression 3.4. 
( 3.4 ) 
Les contraintes normale et de cisaillement sur ce plan sont obtenues par les 
expressions 3.5 et 3.6. 
( ) ( ) ( )( )duxuxhuhgP xb ∫ −+−=
0
tanαρ  
αατ cossin
x
P=  ( 3.5 ) 
ασ 2cos
x
P=  ( 3.6 ) 
En substituant la valeur du poids P par l’expression 3.4 et en utilisant les relations 
trigonométriques de l’angle double, les contraintes normale et de cisaillement sont alors 
exprimées par :  
⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ +−= ααρτ 2cos
22
2sin
2
1 xxzgb  ( 3.7 ) 
⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ −+= ααρσ 2sin
2
2cos
2
1 xzzgb  ( 3.8 ) 
où  
( ) ( )( )duxhuh
x
z
x∫ −=
0
1  ( 3.9 ) 
Le cercle de Mohr qui représente les conditions de contraintes du tas de poudre peut 
être déterminé à partir des équations 3.7 et 3.8, car elles sont l’équation paramétrique d’un 
cercle sur un plan τ−σ. Ainsi, le point central du cercle de Mohr est représenté par le point C 
(ρbgz/2, - ρbgx/4) et le rayon par: 
2
2
42
zxgR b += ρ  ( 3.10 ) 
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Ce cercle passe par l’origine (0,0) quand  tan α = 2z/x et par le point S (ρbgz, 0) quand 
α = 0, comme le montre dans la figure 3.3. 
φ 
θ 
θ θ−φ 
τ 
σ 
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U 
2θ 
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Figure 3.3 : Cercle de Mohr des contraintes agissant sur le plan de α dégre, obtenu à partir des 
équations paramétriques 3.9 et 3.10. 
La limite de stabilité du tas est décrite par la droite de Coulomb tangente à ce cercle, 
et  la dépendance de la hauteur du tas avec le coefficient de friction et la cohésion est établie 
par le triangle rectangle UTC de la figure 3.3. Par trigonométrie, cette dépendance est décrite 
par l’expression 3.11. 
2tan
4/
sin
gzgxc
R
ρ
φ
ρφ ++
=  ( 3.11 ) 
 L’expression générale de ce triangle rectangle UTC est donnée par l’expression 3.12. 
( ) 0
2
2
4
1
2
22
22
22 =⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ +−++⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ +− xlxzxlz µµ  ( 3.12 ) 
 A partir de la relation   cos φ = 1/ 1 + µ2 et en adimensionnalisant les paramètres x, z 
et h par l
xX =  ; lzZ =  ; lhH = , l’equation 3.12 est simplifiée par : 
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( ) ( )( )2/1122/2 2 XX
l
zZ ++±+== µµ  ( 3.13 ) 
 Pour résoudre cette équation différentielle 3.13, il faut signaler que l’équation 3.9 peut 
se réécrire : 
 (XZ ′ ) = −X ′ H  ( 3.14 ) 
Ainsi, l’équation de la pente du tas de poudre, en fonction de sa position à partir du 
centre du tas, peut être obtenue en substituant l’équation 3.13 dans l’expression 3.14. Cette 
opération conduit à : 
  
′ H = −µ 1+ 2/ X( ) − 1 + µ 2
1 + X / 2 3 + 4/ X( )  ( 3.15 ) 
et son intégration résulte en l’expression du profil du tas de poudre suivante : 
 
cte
X
XXµXµµXH +⎟⎟⎠
⎞
⎜⎜⎝
⎛
⎟⎟⎠
⎞
⎜⎜⎝
⎛
+−
++++−−−=
2/11
2/11ln_
2
1314ln2 2  ( 3.16 ) 
D’après ce profil, la pente du tas diverge quand X → 0 et devient constante et égale à  
-µ quand X → ∞, selon l’expression 3.16, illustrée par la figure 3.4. 
 
Figure 3.4 : Profil théorique d’un tas de poudre de cohésion constante obtenu à partir de l’équation 
3.16, en fonction de la distance X (X = x/l) à partir du centre du tas et pour une constante 
d’integration nulle. 
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Ainsi, le profil théorique d’un tas de poudre de cohésion constante est fonction 
uniquement du coefficient de friction, quand les distances sont adimensionnées par la 
longueur de cohésion l. La pente locale du tas à chaque position X peut être alors déterminée 
oyenne pour tout le tas lors des essais classiques de mesure de 
De plus, la cohésion est un paramètre intrinsèque dans la variable X, ce qui en résulte 
différentes tailles de tas dépendant de la nature de la poudre, exactement comme les 
observations des essais classiques. Pour la même poudre (une même cohésion et un même 
coefficient d  base.  
Un e tion de la 
longueur de cohésion l est illustré par la figure 3.5 (D = 10l, D = 100l et D = 1000l).  
à la place d’une pente m
l’angle de repos. 
e friction), la forme du tas est visiblement différente selon la taille de la
xemple comparatif réalisé pour 3 rayons de base D différents en fonc
 
 
Figure 
On observe que plus l’écart entre la longueur de cohésion et la taille de la base du tas 
est imp
3.5 : Formes adimensionnées de tas pour une poudre cohésive. La hauteur du tas h et la base x 
ont été adimensionnées par un facteur D : D = 10l (gauche), D = 100l (centre) et D = 1000l 
(droite). Les lignes pointillées illustrent les tas de pente constante et égale à µ (tas de 
cohésion zéro). 
ortante, plus la forme de ces tas tend à devenir celle d’une poudre non cohésive, c’est-
à-dire, une pente constante proche de l’angle qu’elle aurait si la cohésion était nulle. 
Ces résultats se retrouvent si on compare directement les angles de repos et l’angle de 
friction de la poudre. En rapportant l’angle à la base ψ du tas estimé par l’expression 3.15 en 
fonction de la distance adimensionnée de la base X (figure 3.6), on observe le même 
phénomène : plus importante est la taille du tas, plus l’angle ψ se rapproche de φ. 
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3.6 : Angle de la pente du tas ψ en fonction de la distance à partir du centre du tas X (X = x/l) 
pour 4 valeurs de l’angle de friction φ. Les longueurs de cohésion l ont été estimé par 
l’ajustement des valeurs de φ du tableau 3.1 : l = 6 mm pour la dolomite fine, l = 1,4 mm 
pour la dolomite moyenne et l = 0,4 mm pour la poudre organique. Les angles de friction φ 
ont été mesurés par des essais de cisaillement et les résultats de ces essais sont présentés 
dans le tableau 3.1. 
En ce qui concerne le plan de rupture, celui-ci est caractérisé par le point T orienté à θ 
degré à partir de l’origine. En conséquence, TÔS = TÂS = θ  (figure 3.3) et par des relations 
angulaires, les cordonnées du point T sont 
 
c
s − µ ,
cs
s − µ
⎛ 
⎝ ⎜ 
⎞ 
⎠ , ou s = tan θ. Puis, les coordonnés 
ρgx / 2
du point B peuvent être représentées par 
 s + (s − µ)X / 2
,0
⎛ ⎜ ⎞ ⎝ ⎠ , et par une deuxième relation 
angulaire on déduit OÂB = , et finalement : θ − φ
  
tan θ − φ( ) = 1
s + (s − µ)X / 2  ( 3.17 )  
Ainsi, la dépendance entre la pente du plan de rupture par rapport à la position X du 
tas peut être établie par l’équation 3.18. 
 
s = µ + 1 + µ
2
1+ X / 2  ( 3.18 ) 
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A partir de l’expression 3.18, on peut affirmer que l’angle du plan de rupture a pour 
limite θ → π / 4 + φ / 2 quand X → 0, et il est limité à θ → φ quand X → ∞.  
Ce résultat indique que le plan de rupture est localisé à l’intérieur du tas et non dans la 
surface libre, car la pente de la surface est plus importante que l’angle de friction φ dû à la 
cohésion de la poudre. Ces résultats s’accordent avec a réalité, car au cours 
manipulation de mesure de l’angle de repos, c’est le sommet du tas qui s’effondre quand il 
n’est plus stable. 
Le modèle théorique développé pour représenter le profil des tas de poudres a été basé 
sur l’hypothèse d’une cohésion constante. Néanm
rupture représenté par l’expression 3.2 est va
oudre pour les 
différentes charges de consolidation ont leur 
 l d’une 
3.1.3 COHESION COMME FONCTION DE LA CONSOLIDATION 
oins, comme présenté dans le chapitre 1, la 
cohésion d’une poudre est une fonction de l’état de consolidation de celle-ci. Ainsi, le lieu de 
lable uniquement pour un état de consolidation 
déterminé, dans lequel la cohésion c est applicable. En changeant les condition de 
consolidation de la poudre, une nouvelle valeur de cohésion doit être estimée. 
Cependant, selon la théorie de Jenike, tous les lieux de rupture de la p
point extrême appartenant à une même droite 
qui passe par l’origine. Ainsi, la pente δ de cette droite est indépendante de la consolidation à 
laquelle la poudre a été soumise. Cette pente δ est l’angle effectif de friction interne  (figure 
3.7). 
De cette façon, le lieu de rupture d’inclinaison φ aura toujours son dernier point 
commun à la droite d’inclinaison δ, représenté par le couple (σC, σC tan δ), quelle que soit la 
valeur de σC. 
Ainsi, on peut considérer que pour un tas de poudre consolidé par son propre poids et 
les conditions de stabilité sont alors décrites en substituant l’angle θ du cercle de Mohr de la 
figure 3.3 par l’angle δ. Dans ce cas, l’angle TÔS sera toujours égal à δ et indépendant de σC  
et à partir de la relation de triangle rectangle pour OÂS, l’expression 3.19 est obtenue. 
( ) )(22tan xhxz ′−==−φδ  ( 3.19 ) 
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 τ 
φ δ 
σ 
c(σc) 
σc 
 
Figure 3.7 : Lieu de rupture d’une poudre cohésive. L’angle de friction interne effectif
indépendant de l’état de consolidation σC. 
Ce qui conduit à :  
 δ est 
φψφ tantan −⎟⎞⎜⎛ +=c  σ 2 ⎠⎝C
où : 
( 3.20 ) 
( 3.21 ) 
C
cédé à des mesures d’angles de repos pour une 
autre po
ψ = 2δ − φ 
ette correction de l’effet de la cohésion en fonction de la contrainte de consolidation 
conduit à une forme conique avec une pente ψ constante, fonction des angles δ et φ. 
Afin de vérifier quel est le meilleur modèle pour décrire le comportement cohésif des 
poudres aux faibles charges normales, on a pro
udre en plus de la poudre organique industrielle. Les résultats sont présentés ci-après. 
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3.2 MESURES EXPERIMENTALES ET DISCUSSION 
E
Pour former le tas, les poudres ont été versées sous forme de pluie, en utilisant un 
tamis de 250 µm d’ouverture, et le diamètre du support sur lequel les tas de poudres ont été 
construit était de 8 cm. 
En plus des essais d’angle de repos, des essais de cisaillement à différentes charges 
normales de consolidation ont été réalisés selon la norme ASTM (1998). Ces essais ont été 
 de cisaillement σC, 
ainsi que pour les valeurs des paramètres δ et φ.  
as de dolomite, et le tableau 3.1 montre les résultats des 
essais 
igure 2.12 dans le chapitre 2, pour l’échantillon industrielle. 
n plus des résultats des analyses de la poudre industrielle présentés au chapitre 2, des 
essais de mesure d’angle de repos avec de la dolomite ont été également réalisés. Deux 
échantillons de différente granulométrie ont été utilisés : la dolomite fine (d[4,3] = 12,5 µm) 
et la dolomite dit moyenne (d[4,3] = 204 µm).  
nécessaires pour évaluer la dépendance de la cohésion c avec la contrainte
La figure 3.8 illustre les t
de cisaillement pour la dolomite, ainsi que pour la poudre industrielle de taille de 
particules inférieures à 63 µm (échantillon le plus cohésif), dont la forme du tas est illustrée 
par la f
 
 
Figure 3.8 : Tas de dolomite fine (à gauche) et dolomite moyenne (à droite). 
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Tableau rs des essais de cisaillement. 
Pou 2δ−φ (°) c/σC
 3.1 : Paramètres des poudres obtenus à trave
dre σC (kPa) φ (°) c (kPa) δ (°) 
3,66 24,7 0,9 35,2 45,7 0,25 
6,58 33,0 1,13 39,4 45,8 0,17 
9,5 32,2 1,41 37,9 43,6 0,15 
Dolomite 
Moyenne 
ψ = 56° 15,3 32,6 1,71 36,9 41,2 0,11 
l = 1,4 mm 
2,11 20,3 0,85 37,7 55,1 0,40 
5,03 22,8 1,37 34,7 46,6 0,27 
9,41 25,6 2,13 35,2 44,8 0,23 
Dolo
15,3 29,2 2,66 36,3 43,3 0,17 
mite 
Fine 
l = 6 mm 
ψ = 68° 
0,64 37,1 0,10 40,9 52,10 0,16 
1,26 32,1 0,22 35,7 46,30 0,17 
2,50 31,0 0,18 35,0 46,80 0,07 
3,74 29,0 0,28 31,3 38,20 0,07 
6,21 31,4 0,57 33,5 39,60 0,09 
Poudre 
Organique 
Industrielle 
 63 µm 
l = 0,4 mm 
ψ = 49° 12,41 32,1 1,10 34,2 40,30 0,09 
dp <
 
u tas a été estimé. Ces valeurs sont montrées dans le graphe de la figure 3.6. Une 
longueur de cohésion a été estimée de façon à approcher les angles ψ  mesurés de la courbe 
théorique pour l’angle φ obtenu à partir des essais de cisaillement. 
En ce qui concerne la forme du tas, on observe que le sommet du tas ne diverge pas 
comme prévu par l’expression 3.15. Ce phénomène peut être e liqué par le fait que le
a été réalisé à partir d’une géométrie en 2D, ou encore dû à l’énergie cinétique des particules 
toucha
met) est que la cohésion n’est pas constante. Le 
modèle
es essais de cisaillement pour les contraintes de 
consolidation plus faible : 55°, 46° et 45°, respectivement. 
A partir des photos de tas, l’angle de la pente ψ en fonction de la distance à partir du 
centre d
xp  calcul 
nt la surface du tas, qui peut être suffisante pour briser l’équilibre mécanique du 
sommet du tas. 
Une autre explication pour la divergence entre les résultats expérimentaux près du 
centre du tas de poudre (région du som
 proposé pour une cohésion variable donne une pente constante de la surface libre du 
tas. Les valeurs moyennes d’angle de pente pour toute la surface du tas sont respectivement 
de 68°, 56° et 49° pour la dolomite fine, moyenne et la poudre organique. Ces angles sont 
plus importants que les valeurs (2δ−φ) d
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Contrairement à l’article publié (deRyck, 2005), les valeurs de 2δ−φ utilisées pour la 
comparaison avec les valeurs expérimentales ont été les plus grandes disponibles sur le 
tableau
 les plus appropriées pour une 
telle comparaison. 
Négligeant cette différence entre les angles ψ  et 2δ−φ, le premier a été utilisé 
calcul du rapport c/σC pour les mesures à faibles contraintes du tableau 2.5 par l’équation 
3.20 : c/σC = 0,60 pour la dolomite fine, c/σC = 0,38 pour la dolomite moyenne et c/σ   = 
0,16 pour la poudre organique. Dû à la surestimation de l’angle ψ, les valeurs ici obtenues 
ns le tableau 3.1. 
Cependant, les valeurs de c/σC obtenues expérimentalement s’accordent exactement 
avec les valeurs prédites par l’équation 3.21, quand les valeurs de φ et δ obtenues a
essais de cisaillement sont utilisées. Cette constatation confirme que l’approximation linéaire 
des lieu
le 
tableau 3.1 peuvent être mesurés expérimentalement, mais dans la manipulation de me
l’angle de repos, on ne connaît pas exactement l’état de consolidation de la poudre. Ainsi, on 
a estim
 3.1, car l’angle 2δ−φ a une légère tendance à diminuer pour les conditions de 
consolidation plus importantes. Vu que les essais de mesure d’angles de repos s’effectuent 
aux faibles contraintes, les valeurs plus grandes semblent être
dans le 
C
sont plus élevées que celles présentées da
vec les 
x cinématique de rupture est justifiée. 
De surcroît, dans un essai de cisaillement, tous les paramètres présentés dans 
sure de 
é la contrainte majeure de consolidation σ1 en fonction de la hauteur du tas z (σ1 ≈ 
ρbgz) à travers l’équation 3.13. 
Pour le cas ou la cohésion est supposée constante, la valeur de fC est calculée à partir 
de l’expression 3.22. 
φ
φρ
sin1
cos2
−= glf bc  ( 3.22 ) 
-ci (les points 
en noir dans le graphe de la figure 3.9). 
En ce qui concerne l’hypothèse d’une cohésion proportionnelle à l’état de 
1  C
Ainsi, les valeurs des couples (σ1, fC) obtenues pour les trois poudres ont été 
comparées avec les valeurs expérimentales des essais de cisaillement de celles
consolidation, le rapport entre les contraintes σ et  f  est représenté par l’équation 3.23. 
⎟⎟⎠
⎞⎜⎜⎝
⎛ −+−= φ
φδµδ
σ
cos
sin1tan1
tan
11
Cf
 ( 3.23 ) 
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Ce rapport a été calculé en utilisant la valeur de φ  du tableau 3.1 et l’angle δ estimé à 
partir de la valeur expérimentale de la pente ψ, en faisant δ = (ψ + φ) / 2, et il est également 
tracé dans le graphe de la figure 3.9 sur la forme des lignes pointillées. 
0,001
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1
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100
0,01 0,1 1 10 100
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fc
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P
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Figure 3.9 :Graphe de la contrainte majeure de consolidation σ1 en fonction de la contrainte maximale 
supporté par le lieu de rupture avant l’écoulement fC (unconfined yield locus). Les points 
blancs sont les valeurs expérimentalles des essais de cisaillement à partir de la méthode de 
Jenike, les points noirs sont les valeurs estimées par l’équation 3.22 (cohésion constante) et 
les lignes pointillées sont les rapports estimés par l’équation 3.23. 
Les points qui représentent la condition de cohésion indépendante de la consolidation 
ne s’éloignent pas tellement des lignes pointillées, ce qui nous permet d’affirm r une 
base. Né
importante. 
ntaux des essais de cisaillement où la cohésion est dépendante de la consolidation. 
Cepend
tales. De plus, pour ce type de poudres, même les essais de 
cisaillement montrent que les angles φ et δ ne sont pas c stants et qu’ils sont dépend
la condition de consolidation (voir tableau 3.1). Donc, au lieu d’affirmer que l’angle ψ est 
constant pour la surface libre du tas, il faut dire que l’angle de la surface est toujours estimé 
e
tendance comportement de cohésion constante pour les tas de poudres de 4 cm de rayon de la 
anmoins, on ne peut PAS garantir le même comportement pour les tas de taille plus 
On observe encore que les droites théoriques basées sur l’hypothèse d’une cohésion 
proportionnelle à l’état de consolidation de la poudre s’accordent bien avec les points 
expérime
ant, l’affirmation que la pente ψ est constante ne semble pas concorder avec les 
observations expérimen
on ants de 
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par ψ 
té ajoutées dans ce travail. En 
deuxième lieu, les valeurs de φ et δ utilisées dans les expressions 3.22 et 3.23 sont les valeurs 
les contraintes développées dans le tas de poudres sont très faibles, ce qui justifie le nouveau 
choix. Cela explique la dif
 = (2δ−φ), et que les valeurs de φ et δ sont dépendantes de la contrainte normale 
majeure σ1 en fonction de la hauteur du tas z à chaque position x. 
Enfin, certaines modifications ont été apportées à la figure 3.9 en comparaison à la 
même figure publiée dans l’article de Ryck, 2005. La première est que des valeurs de 
l’échantillon de poudre organique tamisée à 63 µm ont é
des contraintes les plus faibles du tableau 3.1 et non la valeur moyenne de tous les essais, car 
férence entre les point noirs et les lignes pointillées de la figure 3.9 
et ses correspondants dans l’article publié. Cependant, ces modifications ne changent pas la 
nature des résultats ni les conclusions de l’article. 
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3.3 CONCLUSION 
Dans ce chapitre nous avons présenté un modèle pour estimer la cohésion à partir des 
mesure d’angle de repos. Deux modèles théoriques de tas sont proposés : une cohésion 
n proportionnelle à l’état de consolidation. 
Cependant, le déroulement complet de la méthode exige la connaissance d’un autre 
paramètre au-delà de la pente du tas, qui est l’angle de friction φ , qui est un par
mesuré à l’écoulement et indépendant de la cohésion, et obtenu ici à travers des essais de 
 
d’expérience.  
L’angle de chute proposé par Carr (1967) semble être aussi une alternative, mais il 
n’est pas efficace pour des poudres très cohési
φ. Enfin, l’angle de roulement obtenu dans un 
i reste 
encore à vérifier. 
mesures de la pente de tas de poudres formés de la même manière que pour les essais de 
constante et une cohésio
Les résultats théoriques et expérimentaux s’accordent de façon satisfaisante, ce qui 
permet de conclure que notre modèle peut estimer la cohésion aux faibles contraintes, ce qui 
aucun dispositif de type quantitatif (cellule de cisaillement par exemple) n’est capable de 
réaliser. 
amètre 
cisaillement. 
En ce qui concerne le deuxième paramètre nécessaire pour cette étude, on propose la 
mesure d’un deuxième angle du tas à la place de la réalisation des essais de cisaillement, car 
l’objectif de cette étude est de proposer une mesure alternative et plus simple que ce type
ves. Une solution serait l’application de 
vibrations verticales du type sinusoïdal d’accélérations plus importantes que l’accélération de 
la gravité sur le support de la base du tas pour diminuer la longueur de cohésion et se ramener 
à un tas de pente faible de l’angle de friction 
tambour tournant à vitesse relativement élevée semble être une autre alternative qu
 
 127
  
  
 
 
 
 
 
 
CHAPITRE 4 : 
 
ETUDE DU MILIEU GRANULAIRE HUMIDE 
 
 
 
 
CHAPITRE 4 Etude du Milieu granulaire humide 
 
Etude du Milieu Granulaire Humide 
 
u granulaire humide a pour objectif de mieux  
compre
ion de 
vapeur d’eau. Cette eau condensée s’évapore lorsque la température augmente à pression de 
agnitude des forces inter particulaires, 
ce qui 
 le milieu granulaire ne se solubilise pas dans l’eau et qu’aucune réaction chimique 
entre le
ns l’eau a été utilisé. Le but de cette étude est alors de pouvoir 
quantif
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L’étude du comportement d’un milie
ndre le lien entre la cohésion macroscopique telle qu’elle est mesurée dans une cellule 
de cisaillement et les forces inter-particulaires microscopiques présentes dans les milieux 
granulaires. 
Cette étude a aussi un caractère pratique important. Ce phénomène est observé lors de 
la condensation de l’eau ambiante due au changement de température ou de press
vapeur d’eau constante, modifiant encore une fois la m
rend la manutention des poudres hygroscopiques particulièrement difficile. 
Si
 milieu et l’eau ne se produit, les forces d’interactions de type capillaire s’élimineront 
une fois que l’eau s’évaporera. Par contre, si le milieu réagit avec l’eau, des ponts solides 
entre les particules se forment et le milieu devient plus cohésif même après évaporation de 
l’eau. 
Pour la réalisation de cette étude, un milieu plus simple que la poudre organique 
industrielle et non soluble da
ier les forces microscopiques entre les particules à partir de grandeurs macroscopiques 
du milieu, comme la cohésion, grandeur macroscopique obtenue par des mesures en cellule 
de cisaillement. L’expression de Rumpf (présentée dans la section 4.1.1.6) est un point de 
départ pour cette comparaison, car elle prend en compte non seulement les forces inter-
particulaires, mais également d’autres propriétés du milieu telle que la compacité.
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4.1 INTRODUCTION AU MILIEU GRANULAIRE HUMIDE 
sion du sable humide est due aux forces 
capilla
 fondé sur les propriétés des ponts liquides, 
qui co
r de faibles quantités de liquide sont développées. 
oudre, 
mais il
liquide présente au sein du milieu granulaire, les propriétés 
mécaniques de ce dernier changent significativement. Même la plus simple des propriétés 
ent quand une très faible 
quantit
olécules qui constituent un grain solide sont entourés de leurs 
sembla
E = γSA ( 4.1 ) 
Le sable sec est un excellent exemple de milieu granulaire qui s’écoule très bien, mais 
le sable mouillé présente des difficultés à l’écoulement. Cela est un fait bien connu pour les 
sculpteurs de châteaux de sable.  
Cette brusque augmentation de la cohé
ires développées entre les grains du sable par la présence d’un liant liquide entre les 
particules de la poudre (Hornbaker, 1997, Halsey, 1998, Fraysse, 1999). 
Une quantité très faible de liquide change drastiquement les propriétés physiques du 
milieu granulaire. Ainsi, ce phénomène est largement utilisé dans plusieurs secteurs 
industriels. Le procédé de granulation humide est
nstituent le mécanisme le plus important de ce procédé, car des forces attractives 
intenses entre les particules pou
Cependant, la formation de ponts capillaires peut avoir lieu involontairement. Les 
variations d’humidité et de température pendant le stockage et le transport de la poudre 
peuvent engendrer le phénomène de condensation capillaire. Le liant, dans ce cas, est la 
vapeur d’eau présente dans l’air qui se condense sur la surface des particules de la p
 peut aussi s’agir d’un solvant résiduel. 
Une fois la phase 
d’un milieu granulaire, l’angle de repos, change considérablem
é de liquide est ajoutée au système. Les magnitudes de ces forces capillaires dépendent 
de la quantité de liquide ajouté (Hornbaker, 1997, Bocquet, 1997 et 2003 & Fraysse, 2000). 
4.1.1 INTERACTIONS SOLIDE-LIQUIDE : LES PONTS LIQUIDES 
4.1.1.1 L’ENERGIE ET LA TENSION DE SURFACE  
Les atomes et m
bles à l’intérieur du solide alors que ceux proches de la surface du solide, c’est-à-dire 
à l’interface solide/gaz, voient un environnement moins favorable et se présentent dans un 
état d’énergie plus élevé. L’énergie E de cette interface est alors proportionnelle à l’aire de la 
surface A et au terme d’énergie de surface γS : 
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En présence de liquide, si l’énergie interfaciale solide-air est supérieure à l’énergie 
interfaciale solide-liquide + liquide-air, on aura le mouillage total de la surface. Sinon, on 
aura un mouillage partiel : le liquide a un angle de contact ϕ non nul avec la surface solide 
(figure 4.1 à gauche) décrit par la relation de Young : 
ϕγγγ cosLGSLSG +=  ( 4.2 ) 
ϕϕ
 
Figure 4.1 : Angle de contact ϕ d’un liquide sur la surface plane d’une poudre (gauche) et entre deux 
particules sphériques (droite). 
Si ϕ < 90°, le liquide est dit mouillant et l’on peut avoir la formation d’un ménisque 
stable conduisant à une force attractive entre deux particules solides (figure 4.1 à droite). 
Cette modification des propriétés mécaniques d’un milieu granulaire humide a fait 
l’objet d’un certain nombre d’observations par des auteurs qui ont étudié les changements de 
proprié
influence directement la formation des 
agglom
entration de liquide. Il a encore constaté 
que seu
es, mais il 
n’a pas
ié la porosité de 
tés physiques des milieux granulaires lorsqu’un liquide a été ajouté aux particules. 
4.1.1.2 LES FORCES CAPILLAIRES, LA COHESION ET LA POROSITE 
La quantité de liquide ajoutée au système 
érats et le développement d’une cohésion plus importante du milieu granulaire. Ces 
phénomènes ont été constatés dans les expériences de Hornbaker (1997), qui a encore affirmé 
que la taille des agglomérats est dependant la conc
lement une très faible partie du liquide ajouté était responsable des forces d’adhésion 
développées par le système. Il a attribué ce phénomène à la rugosité des particul
 donné d’autres explications. 
Yu (2003) a beaucoup étudié la porosité des milieux granulaires en rapportant la 
porosité des poudres aux tailles de leurs particules. Il a également étud
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milieux granulaires humides et a retrouvé les mêmes phénomènes observés par Hornbaker. 
E dernier a établit une artir de laquelle la 
evient constante  liquide. (Feng, 
199 u, 2
xpériences, Hornba sidérées faibles 
(50 ). C
concentration de liquide et l’angle de repos de la poudre, ainsi que pour la taille des 
agglom
on de ces deux paramètres. Ces 
états se
n plus de cela, ce concentration limite du liquide à p
porosité du milieu d  et indépendante de la concentration du
8 et 2000 et Y 003). 
Pour ses e ker a utilisé des couches de liquide con
 nm maximum ’est pour cette raison qu’il a trouvé un comportement linéaire entre la 
érats, sans atteindre une concentration limite (Bocquet, 2003). 
Halsey (1998) et Bocquet (2003) ont montré que la nature de la force d’adhésion 
dépend de la quantité de liquide ainsi que de la rugosité des particules du milieu. Ils ont 
montré l’existence de trois états de forces capillaires en foncti
ront présentés en détail dans la section suivante de ce chapitre. 
4.1.1.3 ETAT DE SATURATION LIQUIDE DES GRAINS 
La saturation des grains en liquide évolue avec la teneur en liant (l’état d’hydratation) 
du milieu. Cette évolution se déroule en 6 étapes (Fayed, 1997 & Pietsch, 1991 et 2002). Ces 
étapes se différencient par leur taux de saturation S, défini comme le pourcentage de volume 
interstitiel occupé par le liquide (Gröger, 2003), schématisé dans la figure 4.2. 
32
31
p
b
S
L
d
V
V
VS ε
ε−≈=  ( 4.3 )   
où : ε est la porosité inter particulaire du milieu, 
Vb est le volume de liquide du point liquide liant deux particules, 
VL est le volume total de liquide au sein du milieu granulaire,  
 VS est le volume total des particules de ce milieu (y compris leur volume poreux 
interne). 
 
Etat 1 : dans cet état théorique, les particules sont complètement sèches. 
Etat 2 : une quantité très faible de liquide est adsorbée à la surface de particules. Il 
n’existe pas une accumulation importante de liquide dans un endroit précis. Cette 
concentration peut être atteinte par exemple par condensation atmosphérique, où une couche 
d’eau est adsorbée à la surface des particules. 
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Etat 3 : Etat Pendulaire : la quantité de liquide à la surface des particules 
ante et la formation de ponts liquides se développe au point de 
contact entre particules. La résistance des agglomérats est définie par la résistance statique 
n n taux de saturation S < 25%. 
Etat 4 : Etat Funiculaire : c’est un état de transition entre l’état pendulaire et 
partiellem és.  
ns cet état, le taux de saturation est 
supérie
ntérieur. 
 
particules sont basées sur l’état pendulaire d’un liant situé entre deux particules sphériques et 
lisses. 
Généralement, la force capillaire entre deux particules (figure 4.3) est la somme de 
deux termes: le premier étant la résultante axiale de la tension superficielle de l’interface 
solide/liquide/gaz (la force d’adhésion du liquide à la surface du solide) (Pietsch, 1991) : 
commence à devenir import
des po ts pendulaires. Cet état est caractérisé par u
capillaire. Les ménisques de liquide peuvent coalescer et les espaces inter-particulaires sont 
ent satur
Etat 5 : Etat Capillaire : tous les ménisques coalescent et la totalité de l’espace 
interstitiel est rempli de liquide. Les granulés sont maintenus ensemble par succion à 
l’interface liquide-air sur la surface du granulé. Da
ur à 80%. 
Etat 6 : Etat de Goutte : les particules ne sont pas en contact entre elles, elles se 
retrouvent soit en surface, soit à l’intérieur de la goutte. Les gouttes présentent une faible 
résistance. Si le liquide n’est pas mouillant vis-à-vis de la poudre, il peut exister un état de 
pseudo-goutte ou de l’air est emprisonné à l’i
 
Figure 4.2 : Evolution de l’état de saturation liquide des grains (Pietsch, 2002). 
4.1.1.4 FORCE CAPILLAIRE 
Les expressions pour estimer les forces d’adhésion dues aux ponts liquides entre
( ) ( )ϕββπγ += sinsin2RFts  ( 4.4 ) 
et la seconde est la force résultant de la pression hydrostatique réduite du ménisque : 
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( )βπ 22 sinPRFpr ∆=  ( 4.5 ) 
La pression ∆P est donnée par l’équation de Laplace : 
⎟⎠⎜⎝ 21 rr
⎟⎞⎜⎛ −=∆ 11P γ  ( 4.6 ) 
p/2, 
  est la demi distance inter-particulaire, 
  est l’angle de la surface mouillée de la sphère, 
où : R est le rayon des particules = d
a
β
ϕ est l’angle de contact solide/liquide, 
γ est la tension superficielle du liquide,  
r1 et r2 sont les rayons de courbure du ménisque (figure 4.3). 
2a
β r2
r1
R
ϕ R
β
r2r1
a
 
F êmigure 4.3: Pont liquide entre deux sphères de m e diamètre et le ménisque détaillée dans un état 
pendulaire (Seville, 1997). 
La force d’adhésion totale de deux particules sphériques identiques de diamètre dp = 
2R liées par un pont liquide de demi-angle β et séparées par une distance 2a est donnée par 
l’expression suivante, qui fait l’approximation que la courbure est constante dans un plan 
axisymétrique: 
⎟⎟⎠
⎞
⎜⎜⎝
⎛==
p
pApcap d
afdHdF ,,ϕβγγ  ( 4.7 ) 
où :  
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( ) ( ) ( )⎥⎦
⎤⎢⎣
⎡
⎟⎟⎠
⎞
⎜⎜⎝
⎛ −++= βϕββπ sin11
4
sinsin
21 rr
d
H pA  ( 4.8 ) 
et par trigonométrie, les paramètres r1 et r2 peuvent être exprimés en fonction de β (Yu, 
2003) : 
( )( )
( )ϕβ
β
+
+−=
cos2
cos1
1
ad
r p  ( 4.9 ) 
( ) ( )[ ]1sinsin
2 12
−++= ϕββ rdr p  ( 4.10 ) 
quide est proportionnelle à la tension de 
surface
z complexes et la détermination exacte de 
l’angle 
Ainsi, la force capillaire totale du pont li
 du liquide γ, au diamètre de particule dp, au rapport adimensionnel a/dp , à l’angle de 
surface mouillée β (fonction de la quantité de liquide présente), à l’angle de contact ϕ  et aux 
rayons de courbure r1 et r2 du ménisque. 
Néanmoins, ces expressions sont asse
β n’est pas une tâche très évidente. Une expression plus simple est proposée par 
Fisher (in Yu, 2003) pour un système constitué de sphères lisses, pour lequel on suppose un 
liquide complètement mouillant (ϕ = 0) : 
⎟⎟⎠
⎞
⎜⎜⎝
⎛ −+=
21
2
22
112
rr
rrFcap πγπγ  ( 4.11 ) 
Le point commun des travaux de ces auteurs est que la force capillaire maximale d’un 
pont liquide est observée quand les particules sont en contact (a = 0). Dans ce cas, les 
nouvelles valeurs des paramètres r1 et r2 sont (Seville, 1997) : 
⎟⎟⎠
⎞⎜⎜⎝
⎛ −= 1
cos
1
1 βRr  ( 4.12 ) 
⎟⎟⎠
⎞⎜⎜⎝
⎛ −+= ββ cos
1tan12 Rr   ( 4.13 ) 
et la force capillaire au contact devient : 
( )2/tan1
2
β
πγ
+=
RFcap  ( 4.14 ) 
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Ainsi, la force capillaire Fcap diminue avec la concentration de liquide, mais devient 
indépendante de β quand celui-ci est très petit. F  atteint sa valeur maximale pour β = 0 : cap
γππγ RdF pcap 2max, ==  ( 4.15 ) 
Mais si β  = 0 cela veut dire qu’il n’existe pas de liquide entre les particules et par 
conséquent, pas de pont liquide. Cela est un paradoxe que Pietsch (1991) a mis en évidence. 
Pour cela, il a affirmé qu’il n’existe pas de particule complètement lisse et que les contacts 
entre deux particules sont toujours rugueux à l’échelle nanométrique. Dans ce cas, il y aura 
toujours une distance de séparation a différent de zéro entre les grains et β sera aussi différent 
de zéro. 
En supposant une rugosité hypothétique de l’ordre de 10-3 du rayon des particules, la 
force chute pour des valeurs de β inférieures à 5°. La figure 4.4 montre la variation de la 
force capillaire en fonction de la distance de séparation adimensionnelle 2a/R. 
 
Figure 4.4 : Effet de la distance de séparation de particules sur la force capillaire en fonction du demi 
angle de mouillage β (Groger, 2003). 
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Dans la figure 4.4, on observe toujours la valeur maximale de la force capillaire quand 
les sphères sont en contact mais, pour une distance finie de séparation, les courbes passent 
par un maximum ou augmentent en fonction de la quantité de liquide. 
Une autre manière de représenter l’évolution de force capillaire en fonction de la 
distance Il l’a représentée en fonction du rapport 
adimensionnel 2a/d  pour un rapport volume de liquide du pont liquide sur volume de solide 
Vb/VS c
 de séparation est proposée par Pietsch. 
p
onstant. 
 
Figure 4.5 : Force d’adhésion adimensionnelle (Fcap/γdp) en fonction de la distance de séparation 
adimensionnelle (2a/dp) pour un point de contact entre deux sphères pour un liquide 
complètement mouillant (ϕ = 0) (Pietsch, 1991). 
Selon la figure 4.5, la force maximale décroît progressivement lorsque la distance 
inter- particulaire a croît pour atteindre une valeur critique qui correspond à la rupture de la 
liaison. 
Cette valeur critique de séparation aC a été estimée par Lian (1993 in Gorger, 2003) 
selon l’expression 4.16. 
3
1
2
1 bC Va ⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ −= ϕ  ( 4.16 ) 
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Schubert (in Pietsch 1992) a développé des expressions pour de nombreuses 
configurations géométriques du pont liquide.  Il montre que, quand le rapport entre volume 
de liquide et le volume de la sphère augmente, la force d’adhésion augmente pour les 
modèles plan-plan, cône-plan et cône-cône, et diminue pour les modèles sphère-plan et 
sphère-sphère. Ces résultats sont illustrés dans la figure 4.6. 
 
Figure 4.6 : Force d’adhésion adimensionnelle d’un pont liquide pour plusieurs conditions 
géométriques (Pietsch, 1991). 
En conclusion, la force capillaire dépend de plusieurs paramètres. La rugosité de 
particules a une influence sur la distance minimale de contact. La quantité de liquide joue 
aussi un rôle très important, mais la force capillaire en fonction de cette concentration 
dépendra surtout du type de contact entre les particules et de leurs tailles. 
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4.1.1.5
e partie du liquide 
ajouté 
n séparer ces 3 régimes. Pour cela, 
Halsey a défini une hauteur typique des aspérités (lR) et la distance de séparation entre ces 
aspérités. 
 
REGIME DES ASPERITES : 
Ce régime existe pour de faibles quantités de liquide. Le liquide  forme une couche 
très mince et seulement une ou quelques-unes unes des aspérités des particules se touchent, et 
forment un pont capillaire. La force d’adhésion due à ce pont liquide peut être estimée par 
l’expression suivante : 
 LES FORCES CAPILLAIRES POUR LES PARTICULES RUGUEUSES A 
L’ETAT PENDULAIRE 
A partir des observations de Hornbaker, qui conclu qu’une grand
au milieu granulaire ne se trouve pas sur le pont liquide, Halsey a étudié l’influence de 
la rugosité des particules sur l’intensité des forces capillaires. 
Halsey a introduit trois régimes différents dans l’état pendulaire de saturation, qui 
sont encore définis selon la teneur en liquide dans le milieu. 
Certaines considérations ont été faites pour bie
r
AFasp
γ=  ( 4.17 ) 
où : r est le rayon de courbure du ménisque, 
A est l’aire de l’aspérité en contact avec le liquide (l’aire mouillée). 
 
 
Figure 4.7: Schéma de régime des aspérités (gauche) et régime rugueux (droite) selon la quantité de 
liant au système. 
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REGIME RUGUEUX : 
C’est quand la quantité de liquide augmente et occupe toute la région rugueuse de 
particules entre les aspérités de la hauteur typique lR (hauteur moyenne des aspérités). 
Cependant, le ménisque est encore petit et seule la région remplie entre les aspérités 
contribue à la force d’adhésion :  
2
R
L
rug l
VF γ=  ( 4.18 ) 
REGIME SPHERIQUE : 
C’est l’état pendulaire proprement dit, observé quand le volume de liquide est élevé. 
Le ménisque généré au point de contact est macroscopique et la rugosité de la surface 
n’interfère plus sur la force capillaire, qui devient aussi indépendante du volume de liquide : 
Fsphère = πγdp =2πγR  ( 4.19 ) 
Ainsi, Halsey a montré que les observations faites par Hornbaker étaient situées dans 
le régime rugueux, où la force de cohésion est proportionnelle au volume de liquide ajouté au 
milieu et que le volume de liquide présent dans le pont liquide est petit devant le volume 
total. 
4.1.1.6.1 Estimation Théorique 
érat. Pour une concentration de liquide inférieure à 25 % (état pendulaire), 
l’expression est: 
4.1.1.6 LA RESISTANCE A LA TRACTION DUE AUX FORCES CAPILLAIRES 
Une expression largement utilisée pour estimer la résistance à la traction d’un 
agglomérat a été présentée par Rumpf (1965). Son expression est basée sur des 
considérations statiques en supposant que la force totale des agglomérats est la somme de 
toutes les forces d’adhésion qui agissent sur les points de contact des particules formant cet 
agglom
( )
A
F
kR capT ε−= 1  ( 4.20 ) 
où A est l’aire de l’agglomérat, 
k est le nombre de coordination moyen (le nombre de points de contact), 
Fcap est la force élémentaire relative à chaque point de contact due au pont liquide. 
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Pour deux particules sphériques de même taille, l’aire mise en jeu est celle de la 
surface des particules, et l’expression de Rumpf devient : 
( )
2
1
d
F
kR capT π
ε−=  ( 4.21 ) 
Il a été démontré expérimentalement que l’expression est valable dans le cas de 
particules non sphériques et de tailles différentes, le diamètre d est alors égal au diamètre de 
la sphère équivalente à la particule de même surface spécifique. Dans ce cas, l’expression 
devient : 
( )
p
cap
T S
F
kR π
ε−= 1  ( 4.22 ) 
où : Sp est la surface de la particule. 
 
Il existe une formule empirique permettant de déterminer le nombre de coordination. 
Pour une porosité du milieu situé entre 0,25 et 0,50, elle est estimée par (Valverde, 1998 & 
Watson, 2001): 
ε
π=k     ( 0,25 < ε < 0,50 ) ( 4.23 ) 
et pour une porosité entre 0,60 et 0,72 elle devient (Valverde, 1998 & Watson, 2001) : 
2
32ε
π=k     ( 0,60 < ε < 0,72 ) ( 4.24 ) 
Ainsi, pour un arrangement cubique simple (ε = ,48), l’expression de la résis
la traction devient : 
 0 tance à 
( )
2
1
d
F
R capT ε
ε−=  ( 4.25 ) 
4.1.1.6.2 La Résistance à la Traction comme Fonction de la Porosité 
Il existe une diversité de travaux qui com arent la résistance à la traction th
estimée par l’expression de Rumpf avec des valeurs obtenus expérimentalement. Cependant, 
la mesu
initiale est une tâche compliquée.  
p éorique 
re expérimentale de la résistance est une manipulation assez difficile : faire adhérer la 
poudre à des surfaces sans changer de condition 
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Molerus (1993) a observé pendant des essais que la résistance à la tractio
proportionnelle à la force normale appliquée au système avant la mise sous traction. Le 
même 
s de ses expériences de traction ont été comparés à la 
cohésion calculée à partir des essais de cisaillement à l’aide d’une cellule de Jenike. 
Watson (2001) a développé une autre technique pour mesurer la résistance à la 
force de consolidation de la poudre. 
u change de manière distincte en traction et en 
compre
n était 
phénomène a été constaté par Bocquet (1997 et 2002). 
Schweiger (1999) a observé encore que la valeur mesurée était fortement dépendant 
de la vitesse de traction. Les résultat
traction en utilisant un lit fluidisé. Il a aussi observé la dépendance de cette force avec la 
Mais dans tous ces travaux, les résistance à la traction ont été beaucoup plus petites 
que celles estimées à partir de la droite du lieu de rupture de Coulomb. Cela est dû au fait que 
le comportement en compression n’est pas valable pour représenter le comportement de la 
poudre en traction, car la porosité du milie
ssion (Molerus, 1975, 1979 et 1992, Valverde, 1998, Watson, 2001 & Tomas, 2003). 
Ce phénomène est encore mieux décrit par le diagramme de l’état de contraintes (figure 4.8). 
 
Figure 4.8 : Diagramme ternaire contraintes normale, tangentielle et porosité d’un milieu granulaire 
(Molerus, 1992).  
A partir de ce diagramme, on constate que la forme du lieu de rupture pour des 
valeurs négatives de contrainte normale est beaucoup plus courbée. Il existe quelques 
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méthodes pour estimer la résistance à la traction. Molerus (1975, 1979 et 1992) et Tomas 
(2003) ont estim
é la 
résistance à la traction par le cercle dont le centre est l’origine et qui est tangent au lieu de 
rupture. 
poudre h n traction et en compression et a ainsi estimé la résistance à la 
traction
é cette valeur par l’extrémité opposée du cercle qui passe par l’origine et qui 
est tangente au lieu de rupture pour des valeurs négatives de σ. Johanson (2001) a estim
Groger (2003) a développé des algorithmes pour simuler le comportement de la 
umide et sèche e
. Les interactions entre les particules dues à des forces capillaires, la rugosité des 
particules et la porosité du milieu ont été prises en compte dans ces algorithmes. Les résultats 
de la simulation ont été comparés à des résultats expérimentaux d’essais de cisaillement 
réalisés à l’aide d’une cellule annulaire de Schulze. 
Dans les trois méthodes présentées, la valeur de la résistance à la traction est souvent 
proche de la cohésion (figure 4.9). 
.
. .
.
σ
.
τc .
σc2
..
...
c1
σc1RT2
τ
c2
RT2*  ≈ c2
 
Figure 4.9 : Estimation de la résistance à la traction selon les techniques décrites. 
Le point de l’état critique E de la figure 4.8 représente le point extrême du lieu 
cinématique de rupture. Molerus (1975) a défini un autre angle effectif différent de celui de 
Jenike (1964). L’angle de Molerus est celui qui passe à travers tous les points extrêmes du 
lieu de rupture, alors que l’angle de friction effectif de Jenike est celui tangent à tous les 
grands cercles de Mohr et qui passe par l’origin . L’intersection de la droite de Molerus avec 
sous un état non consolidé. 
e
l’abscisse donne une autre valeur approximative de la résistance à la traction RT de la poudre 
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4.2 PROTOCOLE EXPERIMENTAL 
Cette partie a été réalisée avec pour objectif une meilleure compréhension des 
phénomènes cohésifs d’un milieu granulaire humide. En particulier, nous cherchons à 
examiner le lien entre les phénomènes d’interaction microscopique des particules de la 
poudre et la grandeur macroscopique de la cohésion, obtenue à partir des essais de 
cisaillement. Pour cela, deux types de milieux granulaires humides ont été préparés. Les 
étapes de préparation et les critères de choix tant du liquide que de la poudre sont présentés ci 
après. 
4.2.1.1 
 DES POUDRES 
etées à la société Potters-Ballotini. Elles 
étrie entre 160 µm et 212 µm. Elles étaient tamisées à 200 µm par la 
suite, pour pouvoir avoir une gam
rugueuse.  L’utilisation de cette poudre est utilisée dans le but d’observer le rôle des ponts 
liquide formés entre les rugosités des particules  poudre et de vérifier 
granulom , obtenue à partir du Malvern Mastersizer 2000. 
4.2.1 LA CONFECTION DU MILIEU GRANULAIRE HUMIDE 
LE CHOIX DU LIANT LIQUIDE  
Après des essais préliminaires avec différents liquides, tels que l’huile de silicone de 
différentes viscosités, le squalene, le squalane et le polyéthylène glycol, le liant liquide choisi 
est le Polyéthylène Glycol de masse moléculaire moyenne 600 g/mol (PEG 600).  
Il a été choisi pour son point d’ébullition élevée et sa faible volatilité à température 
ambiante, mais aussi parce qu’il est soluble dans l’éthanol, un solvant non dangereux. 
4.2.1.2 LE CHOIX
Pour cette étude, on a utilisé deux milieux granulaires : les billes de verre et l’alumine 
(Al2O3). 
Les billes de verre ont été choisies pour leur forme sphérique, leur rigidité et de leur 
surface relativement lisse. Ces billes ont été ach
présentent une granulom
me granulométrique plus étroite. Ensuite, le produit de ce 
tamisage a été analysé à la granulométrie à laser avec l’appareil Malvern MasterSizer 2000, 
décrit dans la section 2.2.5.  
L’alumine a été choisie pour ce travail car c’est une poudre poreuse et de surface 
 en contact direct avec la
son influence sur la cohésion de la poudre. L'alumine utilisée présente une distribution 
étrique de 30 à 180 µm
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4.2.1.3 LA PREPARATION DE L’ECHANTILLON HUMIDE 
Puisque nous désirons ajouter un liant liquide à la surface des billes de verre et des 
particules d’alumine, il est important que ces dernières ne comportent aucune impureté de 
surface. Pour cette raison,  les billes de verre ont été nettoyées avec de l’acide 
sulfochromique et de l’éthanol, et l’alumine a été nettoyée à l’éthanol seulement. Pour les 
sécher, ces milieux ont été mis à l’étuve à 75°C. 
Des solutions de différentes concentrations de PEG 600 en éthanol ont été préparées. 
Ensuite cette solution est transférée vers un ballon en verre de volume 1 litre, auquel on 
ajoute une masse connue de poudre à être enrobée. Ce ballon est alors placé dans un roto-
évaporateur, lequel permet de bien mélanger les billes et d’évaporer l’éthanol. À la fin, il ne 
reste que du PEG sur les surfaces des particules. 
d’évap
4.2.2 L
tion de la contrainte tangentielle, 
nécessaire pour rompre la poudre, en fonction de la concentration de liquide ajouté au milieu.  
L’appareil utilisé pour les essais de cisaillement des poudres humides est la
cellule annulaire de Schulze, décrite dans le chapitre 2. Pour la réalisation des essais de 
cisaille
Les premières manipulations réalisées avec les deux poudres sont le cisailleme
(pas de liquide ajouté à l’échantillon de poudre). Le lieu de rupture obtenu ici correspond au 
phénom
 été cisaillés selon le même protocole expérimental.  
Une fois l’évaporation terminée, la poudre est placée dans l’étuve à 80°C afin 
orer l’éthanol résiduel.  
Différentes épaisseurs de couches de PEG sur les particules ont été obtenues par 
l’évaporation de solution de PEG dans l’éthanol. Cependant, il y a toujours une fraction de 
PEG qui reste sur la paroi du ballon en verre. Pour déterminer la concentration exacte de 
PEG sur la surface de la poudre, des analyses chromatographiques ont été nécessaires. 
Les milieux granulaires enrobés par la méthode décrite ci-dessus ont été alors soumis 
aux essais de cisaillement. 
ES ESSAIS DE CISAILLEMENT DES POUDRES HUMIDES 
L’objectif de ces essais est d’observer l’évolu
 petite 
ment le protocole ASTM (1998) à été respecté pour 6 charges normales de 
consolidation : 500g, 1kg, 2kg, 4kg, 8kg, 16kg (respectivement 625Pa, 1,25 kPa, 2,50 kPa, 5 
kPa, 10 kPa et 20 kPa). 
nt à sec 
ène de friction solide seul. Ensuite, d’autres échantillons de poudres préparés à 
différentes concentrations de liquide ont
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Cependant, dans ces essais avec la poudre humide, le cisaillement a été maintenu 
 maximum de 
dilatation de l’échantillon soit observé. Cette m
après la rupture de la poudre dans l’étape de cisaillement jusqu’à ce qu’un
odification dans la procédure a été faite dans 
le dessein d'atteindre un état maximal de séparation des particules du plan de glissement. On 
espère trouver un rapport entre la dilatance maximale de la poudre et de la concentration de 
liquide.  
τ 
temps
τ c 
σ σ c c
σ N1 
1er point de rupture 2eme point de rupture
σ N3σ N2
σ c c 
3eme point de rupture 
σ 
régime stationnaire τ N2pic τplateau N2
 
Figure 4.10 : Schéma d’un essai de cisaillement selon la procédure adoptée. 
Ainsi, à la fin des essais de cisaillement, des paramètres des milieux tels que le lieu de 
rupture, la cohésion, le coefficient de friction, la dilatance maximale, la densité et la porosité 
du milieu ont été obtenus pour les différentes concentrations de PEG 600.  
4.2.3 L’ANALYSE CHROMATOGRAPHIQUE. 
La Chromatographie Liquide de Haute Performance (CLHP, HPLC en anglais) a été 
employée pour la détermination réelle de la concentration de PEG au sein du milieu 
granulaire. 
Pour cela, plusieurs prélèvements de 20 g d’échantillons enrobés ont été réalisés. 
Ensuite, 30 ml d’éthanol sont ajoutés à chaque prélèvement pour dissoudre le PEG. Puis, ces 
nouvelles solutions liquides (éthanol + PEG dissout) ont été analysées par chromatographie 
en voie liquide (CLHP). 
Six prélèvements ont été faits pour chaque échantillon de poudre contenant du PEG. 
Ces prélèvements ont été encore pris à différents instants : 2 avant le cisaillement, 2 au milieu 
du cisaillement, 1 à la fin du cisaillement et 1 prélèvement de la poudre qui a été extrudée par 
l’espace entre la base et le couvercle de la cellule. 
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L’appareil utilisé pour la réalisation de ces analyses est un chromatographe de marque 
Agilent, modèle 1100, muni d’un détecteur du type DEDL (détecteur evaporatif à diffusion 
de lumi
éthanol et de l’eau purifiée : 
méthanol). Le protocole expérim
ère) modèle Sedex 55 de la marque Sedere. 
La colonne utilisée est une Prontosil 120-5-C18 de la marque Bischoff 
Chromatography. Cette colonne mesure 25 cm de longueur par 4 mm de diamètre. 
La phase mobile utilisée consiste en deux solutions de m
une solution A (95% de méthanol et 5% d’eau) et une autre solution B (95% d’eau et 5% de 
ental adopté est décrit dans le tableau 4.1. 
Tableau 4.1 : Protocole de chromatographie liquide de detection de PEG 600. 
Temps d’analyse Concentration de la phase liquide 
0 min. (démarrage) solution A à 80 % et solution B à 20 % 
0 – 30 min. changement du taux de solution B de 20 % à 80 % (A de 80 % à 20 %) 
30 – 35 min. solution A à 20 % et solution B à 80 % 
35 – 40 min. changement du taux de solution B de 80 % à 20 % (B de 20 % à 80 %) 
 
Le détecteur du type DEDL est conseillé lorsque de polymères sont utilisés 
(molécules assez longues) avec de solvant volatils. Pour avoir une meilleur efficacité, la 
séparation des phase(s) liquides se fait à chaud. L’analyse est fait par des mesures de 
réfracti
En autre mots, la phase mobile en sortie de colonne est transformée par effet d’un 
courant d’air (ou diazote) en un brouillard par un dispositif  d’atomisation de géométrie 
adaptée. Lorsqu’un composé est élué, les gouttelettes, en s’évaporant, se transforment en 
fines particules susceptibles de diffuser la lumière d’une source laser par effet Tyndall (ce qui 
se passe est comparable à la diffusion de la lumière que l’on observe avec un phare 
d’automobile par temps de brouillard). Le signal envoyé par la photodiode est en rapport 
avec la concentration du composé. Ce détecteur n’est évidemment valable que pour les 
espèces qui ne se transforment pas en gaz dans la zone chauffée. 
on d’un rayon laser incident sur l’échantillon atomisé. 
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4.3 RESULTATS 
4.3.1  LES ESSAIS AVEC DES BILLES DE VERRE 
4.3.1.1 PREPARATION ET VERIFICATION DE L’ENROBAGE DES BILLES DE 
VERRE 
La masse volumique apparente du milieu de billes de verre mesurée est de 1,45 ± 0,01 
g/cm 3 et la masse volumique vraie des billes mesurée au pycnomètre à hélium est de 2,461 ± 
0,002 g/cm 3, ce qui donne une porosité de ε = 0,411. 
Les billes de verre ont été enrobées par le PEG 600 dans le roto évaporateur puis 
 dans le 
milieu granulaire. Dans ce cas, les échantillons n’étaient pas métallisés, car la température 
élevée nécessaire lors du procédé de métallisation peut modifier la concentration du liquide 
Les photos de la microscopie électronique sont illustrées par les figures 4.11 et 4.12 à 
partir desquelles on peut constater la présen
analysées au microscope électronique pour vérifier la présence effective de liquide
dans les échantillons (évaporation du PEG). 
ce du PEG aux points de contact des billes et, 
dépendant de la concentration de liquide, des gros ménisques peuvent quand même être 
observés. 
Ensuite, la concentration réelle du liant présente au sein du milieu a été retrouvée par 
des techniques de chromatographie liquide, car des fractions de PEG ajoutées pour  enrober 
les billes restent sur la paroi du ballon de verre du roto évaporateur. Ainsi, la quantité de 
liquide est représentée par une épaisseur de couche homogène déposée autours des particules 
supposées sphériques et mono disperses de 200 µm de diamètre, montré dans le tableau 4.2. 
 
Figure 4.11 : Photos au MEBE : billes de verre aux concentrations C0 et C2. 
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Figure 4.12 : Photos au MEBE : billes de verre à d fferentes concentrations de PEG 600 : C4 et C6. i
Tableau 4.2: Couches de PEG 600 sur la surface de billes de verre. 
C4 C5 Echantillon C0 C1 C2 C3 
Epaisseur (nm) 0 27,3 29,4 31,3 150,8 445,1 
S = VL/VS 0 8,2.10-4 8,8.10-4 9,3.10-4 4,5.10-3 1,34.10-2
 
La présence du liant liquide au niveau des points de contact entre les billes provoque 
un changement de la propriété la plus basique d’un milieu : la cohésion. L’augmentation de la 
cohésion d’un milieu est facilement observée à partir des essais qualitatifs, comme l’angle de 
repos. Pour cette raison, des essais de mesure de l’angle de repos de tous les échantillons de 
billes de verre ont été effectués. Les résultats sont illustrés sous la forme de photos par les 
figures 4.13 et 4.14. 
  
Figure 4.13 : Mesure des angles de talus à l’aide de l’appareil Hosokawa pour les billes de verre à 
differentes concentrations de PEG 600 : C0 et C2, respectivement. 
 151
CHAPITRE 4 Etude du Milieu granulaire humide 
 
Figure 
ur les autres échantillons. Une petite couche de 
liquide
ats sont tombés. L’angle de 
rface libre de la poudre irrégulière. Le même 
comportement a été observé avec les échantillons C2 et C3 (figures 4.13 et 4.14). 
sage à travers 
l’entonnoir. La m
 ESSAIS DE CISAILLEMENT 
ent pour l’investigation du milieu humide ont été réalisés à 6 
états de consolidation différents pour tous les échantillons de billes de verre. L’objectif initial 
concentration de liquide liant ajouté au milieu. 
haque état de consolidation. 
 
4.14 : Mesure des angles de talus à l’aide de l’appareil Hosokawa pour les billes de verre à 
differentes concentrations de PEG 600 : C3 et C4, respectivement. 
On observe que le billes de verre pur (C0) ont un angle de repos faible et une surface 
libre très bien définie. Au moment du versement, les particules se sont écoulées 
individuellement, ce qui n’était pas le cas po
 de 30 nm d’épaisseur est suffisante pour changer énormément les propriétés des billes 
de verre. Lors du versement de l’échantillon C1, des agglomér
repos obtenu est alors plus important et la su
Les échantillons C4 et C5 se sont même extrudés lors de leur pas
esure de l’angle de repos pour ces deux échantillons n’était pas possible et 
pour cette raison des valeurs numériques ne sont pas présentées (figure 4.14). 
Enfin, une évolution de la cohésion des billes, observée par le changement de forme 
des tas de billes, est constatée en fonction de la quantité de liant ajouté au milieu. 
4.3.1.2
Les essais de cisaillem
était de comparer le changement de la courbe du lieu de rupture en fonction de la 
Les figures 4.15 à 4.17 illustrent quelques courbes expérimentales pour les différents 
échantillons. Les lignes pointillées illustrent l’ajustement linéaire des lieux de rupture pour 
l’estimation de la cohésion de c
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Figure 4.15 : Résultats des essais de cisaillement pour la consolidation de 625 Pa. 
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Figure 4.16 : Résultats des essais de cisaillement pour la consolidation de 5,0 kPa. 
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Figure 4.17 : Résultats des essais de cisaillement pour la consolidation de 20 kPa. 
raintes 
normales ont un com
Ces prem
milieu. 
 
fonctio
 de PEG dans les points de contacts entre les billes semblent pouvoir être mesurées 
par l’augmentation de la cohésion. Augmentation, ici directement proportionnelle à la 
quantité de liant et à l’état de consolidation du milieu. La figure 4.18 illustre la cohésion en 
rations de PEG. 
On observe que les lieux de rupture du milieu humide aux faibles cont
portement différent de ceux à contraintes normales plus importantes. 
iers semblent converger vers le lieu de rupture des billes sèches, proche de l’état de 
consolidation (figure 4.15). Les lieux aux fortes contraintes semblent converger vers l’axe 
des ordonnées (aux faibles contraintes comme montre par la figure 4.16).  
De plus, les lieux de rupture des billes pures de tous les graphiques semblent passer 
par l’origine, ce qui indique une absence de cohésion et un classement non cohésif pour ce 
En ce qui concerne les lieux de rupture de la poudre humide, ils sont écartés en
n de la concentration du liquide présent dans le milieu lors du cisaillement. La 
cohésion, obtenue par le prolongement de la courbe jusqu’à l’axe des ordonnées (lignes en 
pointillés des figures 4.15 à 4.17), est aussi cohérente avec la concentration de PEG du 
système. 
Ainsi, les forces capillaires développées au sein du milieu de billes de verre dues à la 
présence
fonction de la contrainte normale du milieu humide pour différentes concent
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Figure 4.18 
rmale de 
consolidation, et augmente avec la concentration de liquide, comme observé sur la figure 
4.18. 
 de la contrainte 
normal
. La figure 
4.19 p
: L’évolution de la cohésion en fonction de la contrainte normale de consolidation pour 
les échantillons du milieu granulaire humide. 
On observe que l’échantillon constitué des billes de verre pur a une cohésion très 
faible et qui reste indépendante de la contrainte normale appliquée au système, alors que les 
autres échantillons humides ont leur cohésion qui dépend de la contrainte no
Si l’évolution de la cohésion du milieu humide semble dépendre
e appliquée au milieu et de la concentration de liquide, le rapport entre deux valeurs 
de cohésion à deux concentrations de liquide différentes est toujours constant et indépendant 
de la contrainte normale. Par exemple, dans la figure 4.18, le rapport entre la cohésion des 
échantillons C5 et C1 est d’environ 1,55 pour n’importe quelle contrainte normale
résente l’ensemble de ces rapports en fonction de la cohésion du système à la plus 
faible concentration de liant (C1). 
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Figure 4.19 : Rapport entre les cohésions du système constitué par de billes de verres à differentes 
concentration (CX) de PEG 600. 
On observe à partir de la figure 4.19 l’existence d’un rapport assez constant entre les 
cohésions du système et la concentration de liquide. Ainsi, une estimation de la cohésion 
pour un
4.3.1.3 LE REGIME STATIONNAIRE ET LA RUPTURE 
Revenons au comportement des lieux de rupt
4.17. Ce comportement transitoire du pic de la contrainte de cisaillement est également 
observé pour la contrainte de cisaillemen
humide, mais d’une façon plus légère.  
La courbe de l’état stationnaire représente la force nécessaire pour que le système 
concentr
maintenir le cisaillement est grande (figure 4.20). 
e concentration donnée de liquide n’est possible qu’à partir d’essais de cisaillement à 
une concentration quelconque de liquide (C1 dans le cas illustré par la figure 4.19) et grâce à 
l’extrapolation de quelques essais avec la concentration de liquide souhaitée. 
ures présentés par les figures de 4.15 à 
t à l’état stationnaire après la rupture de la poudre 
continue à cisailler la poudre. Pour la quantité de PEG 600 ajoutée aux billes, plus la 
ation est importante, plus la force nécessaire pour vaincre les forces capillaires et 
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Figure 4.20 : Contrainte de cisaillement à l’état stationnaire de tous les essais de cisaillement des 
billes de verre aux différentes concentrations de PEG. 
Pour les fortes contraintes, on observe pour tous les échantillons humides un même 
comportement de friction en écoulement, avec un coefficient de friction apparent 40 % 
supérieur à celui observé pour les billes sèches. 
Aux faibles contraintes, on observe une faible dépendance en concentration de liquide 
et un écart au comportement frictionnel : aux très faibles contraintes normales, il y a peut-être 
une co
nsolidation. 
Cependant, en regardant l’effet de la contrainte normale, ces points se dis
quand la contrainte normale augmente, car l’écart entre le pic et le plateau tend vers zéro 
quand 
ntrainte minimale de cisaillement en régime stationnaire autour de 100 Pa. Pour 
verifier ce point, il faudrait mener des expériences à des contraintes normales inférieures à 
100 Pa, ce qui n’est pas possible avec notre dispositif expérimental. 
Si l’on revient aux lieux cinématiques de rupture, on peut tracer son écart au régime 
stationnaire comme indique sur la figure 4.21. 
On observe que les points pour une même consolidation sont proches (avec un petit 
écart dû à la concentration du liant liquide). Pour les faibles charges normales, la différence 
τpic - τplateau semble atteindre un palier vers une valeur autour de 100 Pa pour le système 
consolidé à 625 Pa et jusqu’à 600 pour 20 kPa de co
persent 
la contrainte normale s’approche de la contrainte de consolidation. 
Le comportement, quand on se rapproche de l’état de consolidation (σrupture → σC), 
peut être mieux observé si on trace τpic – τplateau en fonction de σC-σ, ce qui est fait dans la 
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figure 4.22 (en échelle logarithmique). Un ajustement linéaire des points expérimentaux 
quand σ tend vers σC (les contraintes les plus importantes pour chaque essai) résulte en une 
droite de pente égale approximativement à 0,7 ± 0,02 :  
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Cette observation indique que la contrainte de cisaillement est proportionnelle à la 
contrainte normale avec une puissance de 0,7. Cette valeur est plus proche de 2/3 que de la 
valeur 1/3 obtenue par Bocquet (2002) dans ses expériences. Cependant, cette relation n’est 
valable que pour les fortes contraintes normales ou quand la contrainte au cisaillement est 
proche
dation. La figure 4.23 montre un 
graphique de la porosité du milieu granulaire humide en fonction de la contrainte de 
consolidation et pour différentes concentrations de PEG 600. 
0,
0,54
0,56
 de la contrainte normale appliquée à la consolidation de la poudre. 
4.3.1.4 LA POROSITE DU MILIEU EN FONCTION DE LA CONSOLIDATION 
Une autre information fournie par les essais de cisaillement, au-delà de la cohésion, 
est l’état de compacité du milieu pour chaque état de consoli
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ilieu 
non-cohésif). 
La porosité du milieu constitué par des billes de verre sèches est en permanence 
porosité
empilement aléatoire dense, pour lequel la valeur caractéristique est de 0,36 (Kohonen, 
2004). 
Par contre, les porosités du milieu humide, surtout à faibles contraintes, sont plus 
importantes. On observe même des valeurs qui vont de 0,50 jusqu’à 0,54 pour le milieu le 
Contrainte Normale (Pa)
 
23 : Evolution de la porosité des milieux sec et humide en fonction de la contrainte normale. 
Porosité constante et indépendante de la contrainte normales pour les billes sèche (m
constante quelle que soit la contrainte normale appliquée au système. En plus, la valeur de la 
 obtenue pour ce milieu est de l’ordre de 0,40, ce qui est proche de celle d’un 
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plus concentré en liquide. Ainsi, on vérifie que la présence de liquide résulte en la formation 
a contrainte normale appliquée au système lors des essais de 
cisaille
le. A faible contrainte normale, la porosité du 
milieu 
aleurs, observé dans la figure 4.23. 
4.3.1.5 
icroscopiques qu’il faut rom
le plan de cisaillement. 
bre de contact moyen par particules k, 
estimé selon l’état de com
d’agglomérats qui résistent à l
ment.  
Lorsque la contrainte normale augmente, la porosité du système diminue jusqu’à ce 
qu’elle retrouve la même valeur caractéristique de l’échantillon de billes de verre pur, c’est-à-
dire, celle d’un empilement aléatoire dense. Dans ces conditions, la porosité des milieux 
humide devient constante et indépendante de la concentration de liquide présente.  
Ainsi, à partir du comportement de la porosité du milieu, l’évolution de la cohésion 
du système humide devient plus compréhensib
est élevée et le nombre de contacts moyens par bille est assez faible. Mais au fur et à 
mesure que la contrainte normale augmente, la porosité du système diminue, les billes 
s’approchent les une des autres et le nombre de contacts augmente. La cohésion alors 
augmente en conséquence de ces trois phénomènes : augmentation du nombre de points de 
contact, diminution de la distance inter particulaire et de la concentration de liant. Ceci 
explique le comportement non linéaire de la cohésion en fonction de faible contrainte 
normale à faibles v
LA RESISTANCE A LA TRACTION 
Revenons à l’origine de la cohésion du milieu humide. Cette cohésion a été 
développée par les billes lors de l’addition de PEG et par la formation de ponts liquides au 
points de contact entre particules. La cohésion macroscopique mesurée à travers des essais de 
cisaillement est un bilan des forces m pre pour créer et entretenir 
L’expression de Rumpf (Pietsch, 2002) permet de rapporter ces deux phénomènes en 
estimant la résistance à la traction à partir du nom
pacité du milieu, et à partir de la force d’interaction inter-
particulaire F prédominants à chaque point de contact. 
( )
2
1
p
T d
FkR π
ε−=  ( 4.26 ) 
Dans le cas d’essais sous contrainte, on peut affirmer que les particules sont en 
contact direct. Ainsi, la force inter particulaire F qui représente le mieux les ponts liquides 
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développés entre les billes de verre est donnée par l’expression 4.27, avec γ égale à 46,5 
mN/m 
dF pπγ=  ( 4.27 ) 
Une dernière simplification de l’expression de Rumpf est possible quand le nombre 
de coordinance est simplifié par l’équation 4.28 
ε
π=k  ( 4.28 ) 
La figure 4.24 illustre une comparaison de la cohésion obtenue à travers des essais de 
cisaillement et des courbes théoriques tracées à partir de l’expression de Rumpf pour 
différents nombres de coordinance k. 
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Figure 4.24 : Cohésion expérimentale comparée avec la résistance à la traction estimée par 
l’expression de Rumpf (4.26) pour différents nombres de coordinance. 
On observe que les fluctuations de valeurs de la cohésion sont plus faibles que celles 
mesurées sur la figure 4.24, ce qui indique effectivement une meilleure corrélation entre la 
cohésion et l’état de compacité du milieu humide. L’augmentation de la compacité du milieu 
conduit à une augmentation de la cohésion. 
Cependant, les valeurs expérimentales sont inférieures aux valeurs théoriques. Il 
existe certaines hypothèses pour expliquer cette différence. La première est qu’aux faibles 
contraintes normales (état lâche), le milieu n’est pas homogène dû à la présence des 
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agglomérats. Ainsi, l’expression 4.28 estime un nombre de coordinance supérieur à la valeur 
réelle. 
Une seconde hypothèse est que pendant le cisaillement, tous les ponts liquides ne sont 
pas brisés. Certains sont brisés mais d’autres glissent sur la surface des billes en contact 
(figure 4.25).  
Néanmoins, on observe que pour une porosité caractéristique d’un empilement 
aléatoire dense (ε = 0,36), le nombre de contact réels tend vers 6, ce qui est en accord avec 
les observations faites par Kohonen (2004). 
Traction Cisaillement
2/4 liaisons se brisent 1/4 liaisons se brisent
 
Figure 4.25 : Schéma illustrant les hypothèses du nombre de contacts brisés. 
Pour mieux comprendre ce qui se passe dans le plan de glissement lorsque la poudre 
se rompt lors du cisaillement, une étude plus détaillée de la rupture a été réalisée. 
 
4.3.1.6 LA ZONE DE CISAILLEMENT ET LA DILATANCE DU MILIEU 
GRANULAIRE  
La zone de glissement est définie comme le plan de glissement compris entre les deux 
parties du milieu à l’intérieur de la cellule de cisaillement. Ce plan est créé lors de l’état de 
consolidation de la poudre. Ensuite, les particules interagissent entre elles à nouveau lors du 
repos et cette force d’interaction est mesurée par la courbe du lieu de rupture. 
C’est dans cette zone que tous les phénomènes de cisaillement se produisent et toutes 
les mesures effectuées reflètent uniquement des interactions entre les particules situées dans 
cette région. Théoriquement, l’épaisseur de cette zone de cisaillement est de l’ordre de 
quelques diamètres de particule lorsqu’elle est bien formée. 
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Les essais de cisaillement à l’aide de la cellule annulaire permettent également 
d’enregistrer la dilatance du milieu au cours du cisaillement. 
Pour une meilleure compréhension des phénomènes qui se passent dans la zone du 
plan de glissement, les essais de cisaillement ont été conduits de façon à atteindre le 
maximum de dilatation du milieu et une valeur constante de la contrainte de cisaillement pour 
chaque concentration de liquide. 
Ainsi, en observant les courbes obtenues à partir de ces nouveaux protocoles de 
cisaillement pour l’étude du milieu humide (figure 4.26), on constate que la contrainte de 
cisaillement augmente jusqu’à une valeur maximale, où la rupture du milieu se fait. Après la 
rupture, cette contrainte diminue jusqu’à un plateau, qui est la contrainte nécessaire pour 
maintenir le cisaillement de la poudre. La dilatance, par contre, augmente toujours jusqu’à sa 
valeur maximale (figure 4.27). 
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Figure 4.26 : Courbes des essais de cisaillement pour différentes concentrations de PEG. 
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Figure 4.27 : Courbes de la dilatance des essais de cisaillement illustrés par la figure 4.26. 
e stationnaire de cisaillement, observé par le plateau de la contrainte de 
cisaillement, quand il n’y a plus de dilatance, les forces d’interaction entre les particules sont 
en constante formation et rupture. On peut sup
du cisaillement et reconstitué autour de parti
Ainsi, pour rompre les ponts liquides formés entre les particules, la contrainte de cisaillement 
imposée au système doit être supérieure à celle du système sec, ce qui explique les courbes 
ilieux humides dans la figure 4.26 et l’accroissement de la friction observée 
dans la figure 4.20. 
Ceci s’accompagne d’une augmentation de la dilatance des milieux en fonction de la 
quantité de liant illustrée par la figure 4.27, ce qui donne plusieurs origines à l’augmentation 
de la contrainte de cisaillement : quelle proportion de la contrainte de cisaillement est 
responsable de la fragmentation des ponts liquides et quelle proportion est responsable de la 
dilatation du milieu. 
Pour bien vérifier l’origine des phénomènes qui résultent de l’augmentation des 
contraintes de cisaillement, on a entrepris des essais aux fortes contraintes normales, quand la 
porosité du milieu humide devient constante et égale à celle du milieu sec. Dans ces essais, 
on observe que la dilatance du milieu devient indépendante de la quantité de liquide et égale 
à celle du milieu sec (figure 4.28). 
Pour le régim
poser que les ponts liquides sont arrachés lors 
cules voisines une fois qu’elles se touchent. 
plus haute des m
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Figure 4.28 : Courbes des essais de cisaillement pour différentes concentrations de PEG à une même 
valeur de porosité. 
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Figure 4.29 : Courbes des dilatances des essais de cisaillement de la figure 4.28. 
Les courbes expérimentales du cisaillement, illustrées par la figure 4.29, montrent 
encore que les courbes des milieux humides sont plus importantes que celle du milieu sec, 
tant pour le pic que pour le plateau de l’état stationnaire, aussi bien dans la région du pic que 
dans la région stationnaire, à cause des forces capillaires entre les particules. Cependant, le 
pic de la contrainte de cisaillement avant l’état stationnaire est observé aussi pour les billes 
sèches, ce qui indique que ce pic n’est pas exclusivement une conséquence des forces 
capillaires présentes dans le milieu. 
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Donc, pour explorer la nature de ce pic, on a assimilé l’énergie de la région hachurée 
de la figure 4.29 au travail horizontal WH apporté au système lorsque le cisaillement démarre. 
Ce travail peut être encore calculé par l’expression 4.29. 
( )dtRRW iotH ∫ −∆= 33)( 32 ωτ  ( 4.29 ) 
e travail horizontal a été comparé au travail vertical WV de la dilatation du milieu. Ce 
travail est estimé à partir de la contrainte normale appliquée et de la dilatance observée lors 
du cisaillement (figure 4.28) selon l’expression 4.30. 
L
h
A
hMgWV ∆=∆= σ  ( 4.30 ) 
La comparaison entre les travaux verticaux et horizontaux pour tous les échantillons 
de billes est illustrée par la figure 4.30. 
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Figure 4.30 : Travail normal vs. travail vertical pour tous les essais de billes de verre. 
On observe ainsi que les travaux verticaux et horizontaux sont du même ordre de 
grandeur, ce qui nous permet d’affirmer que tout l’excès de la contrainte de cisaillement 
observé lors d’un essai de cisaillement est dissipé comme un travail vertical dû à la dilatation 
du milieu. Quand le milieu atteint sa dilatance maximale, ces excès ne sont plus observés et 
la contrainte de cisaillement atteint son plateau. 
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Donc, la vraie nature du pic de la courbe de cisaillement est uniquement due à 
l’expansion du milieu, indispensable pour démarrer l’écoulement du milieu (cisaillement). 
Enfin, malgré la détermination de la cohésion d’un milieu granulaire à partir du lieu 
de rupture de la poudre, qui est obtenu à partir des pics de la contrainte de cisaillement lors 
des essais de cisaillement, nos expériences ont montré que ce pic est uniquement responsable 
de la dilatation de la poudre immédiatement avant sa rupture. L’intensité des forces 
d’interaction entre les particules du milieu cisaillé est caracterisée par le décalage du plateau 
de cisaillement observé lors du régime stationnaire de cisaillement après un pic. 
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4.3.2 
tre étude de milieu granulaire humide a été 
réalisée avec de l’alum
ons de PEG 600 ajouté aux particules. 
par microscopie électronique. 
Les figures 4.31 à 4.34 illustrent les photos obtenues par analyses au MEBE.  
LES ESSAIS AVEC DE L’ALUMINE 
Pour conforter les résultats obtenus avec les billes de verre et explorer plus en détail 
les régimes à faibles concentrations, une au
ine. Dans cette second étude, les rôles de la rugosité des particules et 
de la porosité intra particulaire ont été prises en compte. 
4.3.2.1 PREPARATION ET CARACTERISATION DES ECHANTILLONS D’ALUMINE 
L’alumine utilisée dans cette étude a été tamisée entre 35 et 160 µm, puis enrobée 
avec du PEG 600 et finalement soumise à des essais de cisaillement pour mesurer la cohésion 
du système pour différentes concentrati
La masse volumique apparente de l’alumine pure est d’environ 1,065 ± 0,054 g/cm3, 
et la masse volumique vraie de la particule d’alumine est de 3,428 ± 0,003 g/cm3 mesurée au 
pycnomètre à hélium. 
Après l’enrobage, l’alumine a été observée par microscopie électronique pour vérifier 
la présence de PEG sur la surface des particules et au niveau des points de contact entre les 
particules. Nous avons adopté la même procédure pour l’analyse employée pour les billes de 
verre, c’est à dire, les échantillons d’alumine n’étaient pas métallisés avant d’être analysés 
 
Figure 4.31 : Photos MEBE des particules d’alumine sans PEG 600. 
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Figure 4.32 : Photos MEBE des échantillons d’alumine humide : C1 (gauche) et C2 (droite). 
Figure 4.33 : Photos MEBE des échantillons d’alumine humide : C3 (gauche) et C5 (droite). 
Figure 4.34 : Photos MEBE de l’échantillon C7 d’alumine humide. Ponts liquides très intenses. 
On observe que les grosses particules d’alumine sont en réalité d es agglomérats 
d’autres particules et on peut encore observer la présence des petites particules parmi les 
grandes (figure 4.31 à gauche). 
dP 40µm
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S’agissant d’un milieu poreux, au faible concentration de PEG ajouté au milieu, ce 
PEG se dépose dans les pores, ce qui explique l’absence de liquide au point de contact pour 
cette concentration (figures 4.31). Cependant, on peut constater une différence de coloration 
et la présence de certaines tâches à la surface de particules, ce qui indique la présence de PEG 
à la surface de ces particules (figures 4.31 à droite et 4.32 à gauche) 
ais pour les concentrations plus importantes de PEG, on remarque la présence de 
ponts liquides formés entre les particules (figures 4.32 à droite et 4.33). 
e même résultat est constaté par des essais de mesure d’angle de talus des tas formés 
par le versement de l’alumine. Aux faibles concentrations de PEG, le comportement du tas 
est identique à celui de l’alumine pure. Le tas devient plus pentu pour les concentrations plus 
élevées. Les figures 4.35 à 4.37 montrent les photos des tas d’alumine. 
M
L
 
antillons C0 (gauche) et C1 (droite) Figure 4.35 : Forme des tas d’alumine : éch
 
Figure 4.36 : Forme des tas d’alumine : échantillons C3 (gauche) et C4 (droite) 
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Figure 4.37 : Forme des tas d’alumine : échantillon C6 
Ainsi, la présence de pores dans les particules d’alumine fait que pour que l’alumine 
devienne un milieu cohésif, il faut d’abord remplir tous les pores pour que le PEG reste à la 
surface de particules. 
Pour connaître le volume de PEG à partir duquel les propriétés du milieu 
commenceront à changer, des analyses au porosimètre à mercure et au BET ont été réalisées. 
Ces analyses permettrent d’estimer le volume poreux des particules, qui est de 0,1977 cm3/g. 
Les concentrations en PEG choisies sont autour de la concentration nécessaire pour 
remplir les pores à l’intérieurs des particules, comme le montre le tableau 4.3. 
Tableau 4.3 : Concentrations de PEG dans chaque échantillons d’alumine. 
Echantillon C0 C1 C2 C3 C4 C5 C6 C7 
vol. PEG 
ine 
0 0,1323 0,1506 0,1749 0,1853 0,2064 0,2214 0,2350 
g Alum
vol. PEG 
partic. 
0 0,670 0,762 0,885 0,937 1,044 1,082 1,189 vol. pores  intra 
S = VL,surface/VS 0 0 0 0 0 0,030 0,081 0,128 
VL,total/VS 0 0,453 0,514 0,598 0,634 0,706 0,757 0,804 
 
On observe que même avant que tous les pores soient remplis par le liant, une 
croissance de la cohésion du milieu est déjà observée à partir des photos des tas de poudre. 
Cela nous pousse à dire que soit le liant ne pénètre pas à l’intérieur de certains pores (les plus 
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petits), soit la présence de très faibles quantité de liquide sur les aspérités est suffisante pour 
créer des ponts liquides entre les particules. 
Ensuite, des essais de cisaillement ont été effectués pour quantifier la cohésion du 
milieu en fonction de la concentration de PEG ajouté aux billes. 
4.3.2.2 LES ESSAIS DE CISAILLEMENT 
4.3.2.2.1 L’Evolution de la Masse Volumique et de la Porosité du Milieu 
Les essais de cisaillement pour la détermination de la cohésion du milieu ont été 
réalisés pour 6 états différents de consolidation : 625 Pa, 1,25 kPa, 2,5 kPa, 5 kPa, 10 kPa et 
20 kPa. Les évolutions de la masse volumique apparente, ainsi que de la porosité du milieu à 
ces contraintes normales ont été aussi enregistrées, et elles sont représentées par la figure 
4.38. 
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Figure 4.38 : Evolution de la masse volumique en fonction de la contrainte normale de consolidation 
et de la concentration de PEG présente pour chaque échantillon. 
On observe que la masse volumique apparente de l’alumine pure est indépendante de 
la contrainte normale. La poudre sèche présente un état d’empilement stable et bien défini 
même aux faibles contraintes. 
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Aux faibles concentrations de PEG, on observe que la masse volumique du milieu 
augmente. Cela est dû à la présence de PEG à l’intérieur des particules qui remplace l’air des 
pores et cause une augmentation du poids des particules elle-mêmes. 
La valeur maximale de la ma ervée par les particules humides est 
d’environ 1,31 g/cm3, aux fortes contraintes normales. Cette valeur correspond à une 
augmentation de 0,21 gramme par gramme de particule d’alumine, due au PEG pénétré dans 
les particules. En sachant que la densité du PEG est de 1,13 g/cm3, le volume de PEG ajouté 
par gr d’un 
gramme d’alumin
Quand la iminution de la 
masse volumique apparente du milieu aux faibles contraintes normales. Cela est dû à la 
formation d’agglomérats qui résistent à ce faible état de contrainte imposé au milieu. En 
augme
rosité du milieu, elle peut être divisée en deux composantes : 
la poro
sse volumique obs
amme d’alumine est d’environ 0,186 cm3, qui est très proche du volume poreux 
e mesuré par la technique BET. 
quantité de liant devient importante, on remarque une d
ntant la contrainte normale, ces agglomérats se cassent et la masse volumique d’un 
milieu attend la valeur maximale d’environ 1,30 g/cm3. 
En ce qui concerne la po
sité inter-particulaires et la porosité intra particulaire. La porosité inter-particulaire 
peut être obtenue à partir de l’expression classique en fonction de la apparente du milieu et la 
masse volumique vraie des particules d’alumine. Puis le volume des pores est déduit du 
volume de vide total est la porosité inter particulaire est obtenue. La porosité inter 
particulaire du milieu humide peut alors être estimée. Les résultats sont présentés sur la 
figure 4.39. 
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Figure 4.39 : Porosité inter-particulaire en fonction de la contrainte normale de consolidation. 
On constate à nouveau l’indépendance de la cohésion du milieu sec par  rapport de la 
contrai
galement observé. Cependant, la porosité finale du système 
(porosité aux contraintes élevées) reste dépendant de la concentration de liant. 
4.3.2.2.2 La Détermination du Lieu Cinématique de Rupture et la Cohésion du Milieu 
L la technique 
classiq
, le milieu est reconsolidé selon le protocole classique. 
nte normale appliquée au système. La formation des agglomérats est encore constatée 
aux faibles contraintes et un comportement indépendant de la contrainte normale quand cette 
dernière devient importante est é
 
es essais de cisaillement ont été conduis selon le protocole modifié de 
ue de cisaillement, décrit dans la section 4.2 et qui reste identique a celui utilisé avec 
les billes de verre. Cette modification consiste à atteindre le plateau maximal de la dilatance 
du milieu après sa rupture. Ensuite
Quelques lieux de rupture obtenus expérimentalement sont donnés par les figures 4.40 
et 4.41. 
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Figure 4.40 : Lieu de rupture de l’alumine pour l’état de consolidation de 2,5 kPa. 
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Figure 4.41 : Lieu de rupture de l’alumine pour l’état de consolidation de 20 kPa. 
On observe le décalage du lieu de rupture en fonction de la concentration en liant 
présent dans le milieu, et une augmentation consécutiv de la cohésion, car celle 
obtenue par le prolongement du lieu jusqu’à l’axe des ordonnées. La figure 4.42 illustre 
toutes les valeurs de la cohésion obtenues par l’ordonnée du p int d’interception le
droite de l’ajustement linéaire des points expérimentaux avec l’axe des ordonnées. 
e ici est 
o  de la 
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Figure 4
hantillons C1 à C4, bien que n’ayant pas encore 
le volume de PEG ajouté équivalent au volume des pores des particules, mais le changement 
 se distinguer du lieu pour l’alumine sèche.  
La saturation des pores (échantillon C4 et C5) conduit à une augmentation de la 
c s importa
Enfin, le rapport entre deux valeurs de cohésions de deux concentrations différentes 
de PEG reste toujours constant et indépendant 
.42 : La cohésion du milieu en fonction de la charge normale du système. 
Il faut par ailleurs signaler que les éc
dans les propriétés de ces échantillons est déjà notable, surtout pour les échantillons C3 et 
C4, car le lieu de rupture commence à
ohésion initiale du système trè nte.  
de la contrainte normale. Par 
rapport entre les cohésions des échantillons C6 et C5 est d’environ 1,15 et d’environ 1,2 
quand les concentrations C7 et C5 sont comparées. Ces rapports restent indépendants de la 
contrainte normale (figure 4.43). 
exemple, le 
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Figure 4.43 : Rapport entre les cohésions du système constitué d’alumine à différentes concentrations 
de PEG 600 quand tous les pores sont remplis. 
4.3.2.2.3 
La valeur expérimentale de la cohésion a été comparée avec la valeur théorique 
estimée par l’expression de Rumpf (figure 4.44). Dans le cas de l’alumine, la gamm
valeurs de porosité dépasse la limite de validité de l’expression 4.23. L’expression 4.24 est 
La Cohésion vs l’Expression de Rumpf 
e des 
également représentée dans la figure 4.44 , ainsi qu’une droite liant ces deux expressions. 
π
ε=k     ( 0,25 < ε < 0,50 ) ( 4.23 ) 
2
32ε
π=k     ( 0,60 < ε < 0,72 ) ( 4.24 ) 
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Figure 4.44 : Comparaison de la cohésion expérimentale et les valeurs théoriques de Rum
points en étoiles représentent la force capillaire de la particule montrée dans la figure 4.34 
de diamètre égale à 40 µm et avec un angle de mouillage d’environ 50°. 
Les petites valeurs de cohésion observée pour l’alumine aux faibles concentrations de 
PEG s’él
ibles ponts liquides caractéristiques du  régim
F  est plus petite que celle estimée par F
uand β tends vers zéro. 
Quand la quantité de liquide est suffisante pour garantir sa présence à la surface des 
particules, des ponts liquide de magnitudes plus importantes apparaissent. La cohésion 
expérimentale commence alors à avoir un comportement plus proche de la courbe théorique 
en fonction de la porosité. 
Comme pour exemple de l’étude des billes de verre, les points e
s au-dessous de la courbe théorique, quel que soit le modèle utilisé. 
Il faut par ailleurs signaler que le milieu constitué d’alumine présente une 
métrique loin d’une granulométrie mono disperse. Dans ce cas, il existe certainement 
des contacts entre des particules de différentes tailles, et la force capillaire est alors fonction 
de la taille de la particule la plus petite. Ainsi, la cohésion estimée par les droites de Rumpf 
représentées dans la figure 4.44 (lignes A et B) est une cohésion moyenne estimée à partir du 
diamètre de volume moyen d[4,3] = 52 µm de la distribution granulométrique. La même 
analogie a été employée pour représenter la cohésion en fonction d’une surface moyenne 
2
32ε
π=k
( )
P
cap
S
F
RT kπ
ε−= 1
2
32ε
π=k
( )
P
cap
T S
F
R 5
2
π k
1 ε−=
2
32ε
π=k
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calculée à partir du diamètre d[3,2] = 22 µm (lignes C et D dans la figure 4.44). Cette 
dernière hypothèse est couramment utilisée quand les particules ne sont pas sphériques 
(équati
petite d’un pont liquide. Ainsi, si l’on 
considè
on 4.22). 
Si on veut regarder l’effet de la rugosité sur la force capillaire Fcap des ponts liquides, 
il faut connaître l’angle β de surface mouillée des particules et l’estimer à partir de 
l’expression 4.14. Comme déjà mentionné, la force capillaire qui doit être prise en compté est 
une fonction de la géométrie des particules plus 
re les particules présentées dans la figure 4.34, pour les quelles le diamètre de la 
sphère équivalente est d’environ 40 µm et présente un angle de mouillage β de 50°. Cette 
valeur de diamètre est assez représentative, car elle est intermédiaire aux d[4,3] et d[3,2]. 
Cette géométrie résulte en une force capillaire de l’ordre de 2/5 de la force capillaire 
maximale pour des particules lissées et sphériques. 
( )
2 πγ
2/tan1 β+=Fcap  ( 4.14 ) 
A titre comparatif, cette nouvelle valeur de force capillaire a été utilisée dans 
l’expression de Rumpf pour l’estimation de la résistance à la traction en fonction de la 
porosité du système, représenté par des étoiles dans la figure 4.39. Pour la valeur de ε = 0 60, 
on a utilisé l’équation 4.23, et l’équation 4.22 pour ε = 0
R
,50. Ces valeurs s’accordent bien 
avec l
des billes mono disperses 
de diff
Des graphes de la contrainte de cisaillement stationnaire (au plateau) et des 
différences entre les contraintes de cisaillement de rupture (au pic) et au plateau pour 
l’alumine en fonction de la contrainte normale et aux différentes concentrations de PEG ont 
es valeurs expérimentales, ce qui peut indiquer que l’on est plus proche des 
mécanismes de capillarité existant dans le milieu. 
Il reste néanmoins que de nombreux paramètres influant sur la résistance à la traction 
et, ainsi qu’il vient d’être montré, le choix d’une taille caractéristique peut modifier la 
prédiction. Pour les étudier plus en détail, il faudrait conduire des expériences avec des 
liquides de différentes tensions superficielles, des expériences avec 
érentes tailles, des expériences avec des distributions granulaires plus ou moins 
resserrées. 
4.3.2.2.4 Rupture et Ecoulement Stationnaire 
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été également tracés. Ces graphes peuvent alors être comparés avec ceux des figures 4.20 et 
On constate d’abord qu’il existe deux comportements bien définis pour l’alumine 
humide. antités de liant, la différence entre les contraintes de cisaillement 
tend vers zéro pour les très faibles charges normales. Les points expérimentaux pour un 
concentration en liant liquide présente dans 
concentration C1 et le milieu présente toujours une cohésion nulle. Cela indique que le milieu 
n’est pas encore influencé par la présence du liant liquide. 
4.22. 
 Pour de faibles qu
même état de consolidation peuvent être lissés par une droite unique. Les écarts observés sont 
de l’ordre de l’erreur expérimentale du dispositif et ils ne peuvent pas être corrélés à la 
les échantillons de poudre, comme le montre la 
figure 4.45 qui présente les essais où les concentrations en PEG sont inférieures à la 
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pic et le plateau de l’état stationnaire de la contrainte de cisaillement 
inte normale aux faibles concentrations de PEG, pour les différents 
(voir légende). Les concentrations ici présentées sont inférieures à 
1. 
uantité de liquide commence à devenir importante même avant 
icules, la différence τpic – τplateau aux faibles 
e au fur et à mesure avec la concentration du liant et avec la 
ores des part
gure 4.46). Cette différence semble quand même atteindre un 
centration de PEG et de la contrainte normale de consolidation 
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quand la concentration en PEG est assez élevée. Le milieu est alors saturé de liquide pour des 
valeurs du taux de saturation S inférieur à 13% (S calculé selon l’équation 4.3). 
Cette même observation peut être réalisée en observant la figure 4.47 lorsque la 
concen
lors représenter tout le système, car ce comportement 
linéaire
tration devient importante et les points aux faibles contraintes (valeurs élevées quand 
représentées par σC - σ ) assument le même comportement des points aux fortes contraintes. 
Dans ce cas, une droite unique peut a
 s’applique pour toute la gamme de charge normale. 
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4.4 CONCLUSION 
La présence d’un liquide au niveau des points de contacts entre les particules d’un 
milieu granulaire change drastiquement les propriétés physiques de ce milieu. L’angle de 
repos est seulement une observation visuelle de ce qui se passe au niveau du contact 
granulaire. La cohésion est la propriété la plus influencée par ce nouveau mécanisme 
d’inter
ce dans autres 
travaux : Pierrat, 1997, Groger, 2003, Johanson, 2003). Les résultats obtenus 
e
à une mauvaise prédiction de la coordinence des particules quand l’état de compacité du 
milieu est lâch
Pour m ier les phénom s cohésifs des m ux granulaires mides lors du 
cisaillement, une attention toute particulière a été portée aux contraintes de cisaillement, à la 
rupture du milieu et à l’état stationnaire d’écoulement. La contrainte à l’état stationnaire 
(figures 4.20 et 4.45) est une contrainte de friction, avec un coefficient de friction plus élevée 
que pour le cas sec, avec une cohésion résiduelle pour les très faibles charges normales. La 
différence entre ces contraintes (τpic – τplateau) nous confirme l’existence de deux 
comportements distincts, un aux faibles contraintes (figures 4.21 et 4.46) et un aux fortes 
contraintes (figures 4.22 et 4.47).  
De plus, ces différences dépendent de la concentration de liquide et de la charge 
normale de consolidation. Cette différence semble avoir un plateau maximum caractéristique 
de chaque état de consolidation quand la quantité de liquide atteint sa limite de saturation du 
régime pendulaire pour les faibles charges normales. Malheureusement, ce palier n’a pas été 
obtenu pour les billes de verre, mais il est très visible pour l’alumine (figure 4.46). Dans ce 
cas, le système devient indépendant de la concentration de liquide et de la charge normale 
appliquée au système (figure 4.47). Cet effet, normalement caractéristique pour un taux de 
saturation supérieur à 25 % (transition pendulaire-funiculaire) est quand même observée pour 
le milieux poreux utilisé à un taux de saturation S inférieur à 13 %. 
actions inter-particulaires : les faibles interactions solide-solide du milieu sec sont 
renforcées par des forces capillaires beaucoup plus importantes. Ces forces restent importante 
même en l’absence d’une contrainte normale. 
La mesure quantitative du phénomène macroscopique de cohésion à partir des essais 
de cisaillement a été comparée à l’expression théorique de Rumpf pour la résistance à la 
traction (cette approximation est satisfaisante et a déjà été mise en éviden
expérimentalement sont inférieurs aux valeurs théoriques. Cependant, cette différence est du  
e.  
ieux étud ène ilie  hu
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Pour les plus fortes charges normales, quand la contrainte normale s’approche de la 
te de consolidation, on observe un régime décrit par (τ  – τ ) ∝ (σ  – σ)2/3. contrain pic plateau C
C’est d’ailleurs ce régime que semble décrire le système pour les plus fortes concentrations 
de PEG
llement en 
relation
que cet excès d’énergie est 
complètement consommée par le phén ’ sion du milieu granulaire pendant 
observat
tres auteurs (Pierrat, 1997 
et Koh
 Les tas utilisés 
dans ce
 aux faibles contraintes. 
La nature exacte de cette différence entre le pic de la contrainte de cisaillement pour 
rompre le milieu granulaire et sa valeur à l’état stationnaire pour maintenir le cisai
 avec la cohésion n’est pas complètement élucidée. Une comparaison entre cet excès 
d’énergie apporté au système par le pic de cette contrainte et la dilatance du système à l’état 
dense d’empilement a été réalisée. Cette étude a montré 
omène d expan
l’écoulement (rupture). Puis cette étude a été étendue pour de faibles porosités et la même 
ion a été faite. 
Enfin, l’expression de Rumpf donnant l’ordre de grandeur pour estimer la résistance à 
la traction, conduit à un nombre de coordinance obtenu par l’ajustement des points 
expérimentaux qui semble être cohérent avec celui trouvé par d’au
ono, 2004). Les forces capillaires microscopiques du pont liquide entre les particules 
peuvent donc être estimées correctement. 
Enfin, pour les faibles charges, on a entrepris la même étude que celle présentée dans 
le chapitre 3 pour estimer la cohésion à partir de la forme du tas de poudre.
tte étude étaient ceux de la figure 4.13 (à droite) pour les billes de verre et celui des 
figures 4.36 (droite) et 4.37 pour l’alumine. Les résultats sont illustrés par la figure 4.48 et se 
montrent encourageants pour une suite à ce travail. 
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cisaillement Figure 4.48 : Fonction d’écoulement des milieux humides obtenus à partir des essais de 
(points blancs) et des points estimés par la théorie du chapitre 4 (points noirs). 
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L’objectif général de ce travail était la mesure de la cohésion des poudres, qui est 
responsable d’innombrables problèmes dans l’industrie. La détermination de la cohésion des 
poudres, et l’aptitude à l’écoulement des poudres, ont été étudiées selon dif
possibilités : caractérisation d’une poudre organique d’intérêt industriel en employant des 
dispositifs classiques et les plus couramment utilisés dans le domaine de la mécaniques des 
poudres ; à partir d’un modèle analytique développé au cours de ce travail qui prend en 
compte
ticules pour créer de forces capillaires 
qui conduit à une augmentation des interactions inter-particulaires. 
En ce qui concerne la caractérisation de la po re industrielle, tant les
qualitatifs que quantitatifs ont permis de réaliser un classement des différents échantillons 
selon leur distribution granulométrique. La présence de petites particules com
l’aptitude à l’écoulement de cette poudre, mais de manière générale, cette poudre est classée 
comme une poudre à l’écoulement libre pour toutes les gammes de taille testées. 
Cependant, après son stockage, cette poudre organiq e industrielle a du
s’écouler à nouveau et ce phénomène n’est pas détectable à partir des protocoles classiques 
t du mal à dégager une 
plus 
remarquable dans la coulabilité de la poudre vieillie, ce qu  est plus cohérent a
observations sur site industriel.  
Mais l’analyse des milieux granulaires et l’obtention de la cohésion sont limitées aux 
essais sous contraintes normales modérées. Il existe d’autres problématiques industrielles, 
 
férentes 
 la forme des tas de poudres ; ou encore à partir de l’addition à différentes 
concentrations de liant liquide ajouté au sein des par
ud  essais 
promet 
u  mal à 
de caractérisation des poudres. Les essais de cisaillement temporel on
différence d’aptitude à l’écoulement de la poudre vieillie. Ainsi, des modifications au 
protocole classique de cisaillement temporel ont été réalisées. Un vieillissement plus 
important est observé quand la poudre est vieillie avec des contraintes normale et 
tangentielle. Les résultats obtenus par cette nouvelle procédure montrent une différence 
i vec les 
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surtout dans le domaine pharmaceutique, où la quantité de po dre reste faible et l
appliquée au système reste de l’ordre du poids des particules. Cette problématique nous a 
mportement des tas. Les résultats obtenus sont satisfaisants et s’accordent 
bien avec les propriétés obtenues par les essais de cisaillement. 
Enfin, les résultats qui concernent l’étude des milieux granulaires humides m
une grande relation entre la porosité du système et les forces inter particulaires. La porosité 
un m
oppées au sein du milieu conduisent à la formation d’agglomérats 
qui résistent à cette force de compression. Cependant, quand la force normale devient 
importante, ces agglomérats sont brisés et le milieu atteint son état d’empilement dens
l’état dit dense, la cohésion macroscopique du milieu peut être estimée à partir du bilan des 
forces microscopiques de type capillaire développé  au niveau des points de contac
les particules du milieu par l’expression de Rumpf. Cette cohésion du milieu est influencée 
par l’état sous laquelle la poudre a été consolidée et surtout de la quantité de liquide ajouté, 
jusqu’à une valeur limite de saturation.  
Une étude plus approfondie du comportement des contraintes de cisaillement lorsque 
un milieu humide est cisaillé permet d’avoir des formations complémentaire sur ce
D’abord une évolution de cette contrainte en fonction de la quantité du liquide est observé. 
Puis, la
ationnaire (palier de friction avec un coefficient supérieur au sec) monte 
deux comportements distincts selon l’intensité des contraintes normales appliquées au 
système. Aux fortes contraintes (proches de la consolidation) un comportemen  univ
indépendant de la quantité de liquide ainsi que de la contrainte de consolidation est obtenu 
((τpic – τplateau) ∝ (σC – σ)2/3). Le comportement aux aibles charges est, quant à lui
net, mais il tend vers celui observé aux fortes contraintes quand le système devient saturé de 
liquide. Dans ce cas, l’hypothèse des pont liquides au régime pendulaire n’est plus val
Enfin, pour terminer, la dilatance du milieu granulaire dissipe tout le travail fourni 
A la suite de ce travail, de nombreuses perspectives de travail sont ouvertes : 
 
u a force 
poussé à développer un modèle analytique pour estimer la cohésion des poudres à partir des 
observations du co
ontrent 
d’ ême milieu sec et humide sous une même contrainte normale n’est pas la même, car 
les forces d’adhésion dével
e. Pour 
es ts entre 
in  milieu. 
 différence entre la valeur au démarrage de l’écoulement (le pic de cette contrainte) et 
la valeur à l’état st
t ersel et 
 f , moins 
able. 
pour obtenir le pic de la contrainte de cisaillement. 
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- Quelle est la justification de la méthode de « prorating » pour extrap
vieillissement observé lors d’expériences d’arrêt et reprise du cisaillement, qui est alors 
similaire au vieillissement sous contrainte tangentielle. Pourquoi est-il si différent du 
vieillissement sous contrainte normale seule ? 
- La méthode du tas cohésif, peut être facilement exploitable, mais butte sur une 
difficult re de la longueur de cohésion pour 
observer un angle de tas représentatif de la de 100 à 1000 fois plus 
grande
eux granulaires humides, des résultats expérimentaux obtenus ont pu 
être sy
el de la rupture quand la poudre est proche de son état 
de con
mériques ou des méthodes théoriques pour mieux 
comprendre les mécanismes qui conduisent à ces effets collectifs. 
oler le 
é : il faut que la dimension du tas soit de l’ord
cohésion et de l’ordre 
 que cette longueur pour la mesure de l’angle de friction. Si cette longueur de cohésion 
devient élevée, la méthode n’est plus envisageable sauf si d’autres forces sont en présence 
(vibrations, centrifuge, etc…) 
- Pour les mili
nthétise sous la forme suivante : augmentation de la friction apparente en régime 
d’écoulement ; comportement univers
solidation ; dépendance plus forte de la concentration de liquide aux faibles 
contraintes, mais restant borné au régime observé de fortes contraintes ; dilatance liée à la 
dissipation pour aller de la rupture au régime d’écoulement. Tous ces points méritent une 
confrontation avec des expériences nu
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Dimensionnement du silo pour stocker la 
poudre organique industrielle 
 
 
Après la réalisation des essais de cisaillement, l’obtention des propriétés physiques de 
la poudre, et de la fonction d’écoulement, le dimensionnement d’un silo pour le stockage de 
cette poudre peut être effectué. 
Le silo dimensionné à partir de la méthode de Jenike (1964) doit créer un écoulement 
en masse pendant la décharge de la poudre, en trouvant le diamètre d’ouverture à partir 
duquel ce régime d’écoulement est observé. Pour cela il suffit de tracer dans un même graphe 
la fonction d’écoulement de la poudre et le facteur d’écoulement du silo. Ensuite on retrouve 
Ce dernier est aussi une fonction des caractéristiques géométriques du silo, tel que l’angle 
d’inclinaison de la trémie. 
Pour vérifier la méthode de dimensionnement de silos de Jenike, un silo cylindrique 
modulable en acier ordinaire a été construit. Trois inclinaisons différentes de trémies avec 
trois dia re pour chaque inclinaison ont été encore construites. Un total de 9 
configurations différentes de silo est donc possible. 
 
ANNEXE 
 
le diamètre d’ouverture minimale du silo à partir du point de intersection de ces deux droites. 
mètres d’ouvertu
L’objectif de cette partie du travail est de trouver le facteur d’écoulement pour les 
différentes configurations possibles de silo, afin de calculer le diamètre d’ouverture minimale 
du silo. Ensuite, la réalisation d’essais de décharge permettra de vérifier si la poudre s’écoule 
sans problème.
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A.1. ESTIMATION DU FACTEUR D’ECOULEMENT D’UN SILO ET DU 
DIAMETRE D’OUVERTURE MINIMUM DE LA SORTIE DU 
Le facteur d’écoulement d’un silo est un paramètre caractéristique de sa géométrie et 
de la poudre qu’il va stocker. Ainsi, pour son estimation, il faut connaître : l’angle de friction 
effectif de la poudre δ, l’angle d’inclinaison souhaité de la trémie du silo θ et l’angle de 
friction de la poudre avec la paroi du silo φW. L’obtention de ce dernier paramètre est 
expliquée par la suite. 
A.1.1. L’Angle de Frottement à la Paroi 
Avant de trouver le diamètre critique du silo qui contiendra la poudre, des essais de 
cisaillement à la paroi sont nécessaires. La procédure utilisée est celle décrite dans le chapitre 
2, qui consiste à remplacer la base de la cellule de cisaillement de Jenike par un morceau plat 
du même matériel de la paroi du silo. 
Pour l’acier ordinaire, l’angle de friction à la paroi φW obtenu était de 17,3°, à partir 
des points expérimentaux illustrés par la figure A.1. Ce paramètre est essentiel pour le calcul 
du facteur d’écoulement du silo. 
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Figure A.1: Résultat de l’essai de cisaillement à la paroi. 
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A.1.2. Le Facteur d’Ecoulement et de l’Ouverture du Silo 
t est en réalité un paramètre de proportionnalité entre les 
contrai
 au poids de la poudre à l’intérieur 
du silo
 peut supporter. 
te que la contrainte fC, la poudre ne pourra pas 
suppor
nt de friction poudre-paroi 
φw. Il a
Le facteur d’écoulemen
ntes développées au niveau de la trémie du silo agissant sur la poudre à l’intérieur du 
silo (expliqué dans le chapitre 1). 
Quand le silo est rempli, la contrainte verticale due
 est la contrainte principale majeure σA, elle consolide toute la poudre dans la trémie 
du silo. Cependant, cette contrainte diminue au fur et à mesure que l’on s’approche de 
l’orifice de sortie, car le diamètre d’une section de la trémie diminué. Pour chaque valeur de 
la contrainte de consolidation à chaque point de la trémie, une valeur correspondante de la 
contrainte fC est observée. Cette valeur représente la contrainte maximale qu’une arche 
formée à la sortie de la trémie
Quand l’extrémité inférieure du silo est ouverte, la transition de l’état de contraintes 
est observée, et la contrainte radiale σP devient la contrainte la plus importante. Ainsi, si la 
contrainte radiale σP est plus importan
ter une arche et s’écoulera. 
Jenike a observé la proportionnalité de la contrainte principale majeure de l’état passif 
et à l’état actif, en fonction de trois variables : la géométrie du silo (l’angle d’inclinaison de la 
trémie θ), du coefficient de friction poudre-poudre δ et du coefficie
 dont construit des abaques qui permettre d’obtenir du facteur d’écoulement ff si ces 
trois paramètres sont connus (figure A.2.) 
 
Figure A.2: Abaque de Jenike (Rhodes, 1990). 
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D’autres auteurs présentent des solutions analytiques pour l’estimation du facteur 
d’écoulement, à partir des résolutions des équations différentielles de l’équilibre d’arche 
proche de l’orifice de sortie du silo. Arnold (1976b) présente une expression satisfaisante 
pour le calcul de ff (expression A.1), inspirée à partir des premières observations de Walker 
(1966) pour l’obtention de l’angle du plan principal des contraintes à l’intérieur de la trémie. 
Une bonne concordance entre les valeurs de Jenike et d’Arnold est observée. 
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où : β est l’orientation du plan principale des contraintes de la poudre à la trémie ; 
 m est un paramètre de la géométrie du silo : m = 1 pour silo cylindrique 
 α est l’inclinaison de la trémie :  α = θ 
 
Pour regarder l’influence de l’inclinaison de la trémie sur l’écoulement de la poudre, 
le facteur d’écoulement pour trois trémies de différentes inclinaisons ont été calculés. Les 
valeurs sont présentées dans le tableau A.1. 
Tableau A.1 :Valeurs du facteur d’écoulement obtenus par differentes méthodes pour la poudre 
organique avec δ = 38,4° et φW = 17,3°. 
 20° 30° 45° 
Abaques de Jenike (δ = 40°) 1,48 1,53 - 
Walker 1,26 1,35 1,54 
Arnold 1,50 1,54 1,80 
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On observe que l’expression analytique d’Arnold s’accorde bien avec les valeurs 
trouvées à l’aide des abaques de Jenike. Dans les deux cas, les valeurs d’ inclinaison de 20° 
et 30° fournissent des valeurs assez proches d’une même valeur moyenne qui pourra être 
utiliser comme le facteur d’écoulement. 
Néanmoins, le problème d’utiliser des expressions analytiques est qu’elles donnent 
toujours un résultat, même s’il n’est pas cohérent. Selon Jenike, une trémie de 45 degrés 
d’inclinaison ne proportionnera pas un écoulement en masse, mais l’expression d’Arnold 
calcule un facteur d’écoulement pour cette trémie quand même. 
Donc, en utilisant des expressions analytiques pour l’estimation du facteur 
d’écoulement ff, il faut aussi utiliser d’une expression analytique pour estimer l’angle 
maximal de la trémie avec laquelle un écoulement en masse est observé. Cette inclinaison 
peut être estimée à partir des certains paramètres de la poudre (δ et φW), selon l’expression 
A.6 (Arnold, 1976b) : 
δ
φφ
δ
δθ
sin
sin
arcsin
2
1
2sin2
sin1arccos
2
190 WW −−−−°≤  ( A.6 ) 
Une valeur de 31° est obtenue par l’expression 5.6, ce qui indique qu’un écoulement 
de type en masse est impossible pour une trémie de 45° d’inclinaison. Ce résultat concorde 
bien avec celui de Jenike. Ainsi, les valeurs du facteur d’écoulement obtenu par les 
expressions de Arnold et Walker pour une trémie de 45° ne sont pas représentatives. 
Une fois le facteur d’écoulement du silo obtenu, le diamètre minimum pour 
l’ouverture de chaque trémie peut être calculé. Pour cela, il faut tracer la fonction 
d’écoulement et le facteur d’écoulement sur un même graphe (figure A.3). Le point 
d’intersection de ces deux courbes représente la condition où fC = σP, et cette valeur est 
appelée fC*.  
L’ouverture est alors calculée par l’expression A.7 de Jenike pour l’obtenir le 
diamètre critique. 
g
fHD
b
C
ρ
α *
min
)(=  ( A.7 ) 
où : H(α) est un paramètre dépendant de la géométrie du silo. Pour un silo cylindrique ce 
paramètre est estimé par l’expression A.8. 
( )
60
2 αα +=H  ( A.8 ) 
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Figur .3 : Graphe de la fonction d’écoulement et du facteur d’écoulement. L’intersction des deux 
droites donne la contrainte critique, utilisée pour le calcul de l’ouverture de l’extrémité 
inférieure du silo. 
epen es varie selon l’ajustement utilisé 
pour oncti n ajustement linéaire de tous les points expérimentaux de la 
fonc d’é it une valeur de fC* plus importante que l’ajustement 
pol ale d ales. 
e de ’ouverture de la trémie pour les 
confi ation car ses écarts avec les points expérimentaux et plus 
faible. Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau A.2.  
Table .2 : D
20° 30° 
σ1 (kPa)
e A
C dant, le point d’interception de deux courb
la f on d’écoulement. U
tion coulement fourn
ynomi e la fonction d’écoulement à faibles charges norm
C rnier a été utilisé pour le calcul des diamètres d
gur s décrites précédemment, 
au A iamètre minimale d’ouverture des trémies. 
Mèth fC* 
Dmin Dmin
ode d’ajustement 
Lineaire 0,15 kPa 49 mm 52 mm 
Polynomial 0,06 kPa 19 mm 21 mm 
 
On ob tique calculée à partir de la forme 
courb de la ulement à un diamètre de l’ordre de 2,5 fois plus petit que celui 
obtenu à partir de la linéarisation totale de tous les points de la fonction d’écoulement. 
ètres obtenus à partir de la méthode de Jenike sont 
effectivement ceux qui peuvent générer un écoul
20
0,00
0,25
0,50
0,75
serve que la fonction de l’ouverture cri
ée  fonction d’éco
Pour vérifier si les diam
ement sans aucun problème, des essais de 
0 5 10 15
f C
 (k
P
a)
σ1 (kPa)
  FF Linéaire
  FF Polynomial
  ff = 1,50
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décharge sont nécessaires. Quelques résultats préliminaires sont présentés à la fin de cette 
section. 
A.1. erture du Silo 
é basée surtout sur les observations faites à 
partir expé urs poudres réalisées par lui-même. Ce qui a 
mené certains gés par Jenike lors de 
la construction des abaques ou de l’estimation des contrainte soumise par la poudres stockée 
dan ilos , Enstad, 1975, Molerus, 1975, Arnold, 1976a & 1976b, 
Jenike, 1987, Drescher, 1995a & 1995b, Tardos, 1997 & Peschl, 2001). 
es a nctionne bien dans le 
dom  indu  les paramètres de dimensionnement du silo. 
epen onnue par Jenike lui-
mêm ette a voûte stable formée 
au ni u de , Jenike a considéré seulement un équilibre de 
la co inte m angentielle développée par la 
poudre lorsque l’écoulem
tangentielle est plus élevée que la contrainte supportée par la voûte. Jenike n’avaient pas pris 
en compte la contrainte norm ent 
de la voûte pour de valeurs plus petites que celles estimées par Jenike. 
Ainsi, ces auteurs ont m ène de formation d’arches dans les trémies 
des silos, en m  différentielles décrivant la mécanique des 
poudres pour un m silo. Après résolution de ces équations, ils 
ont pu accéder aux conditions d’équilibre d’une voûte stable et calculer  le diamètre 
d’ouverture de la trém
Dans un des ses travaux, Drescher (1995a & 1995b) a comparé les méthodes 
existantes pour le dim
comp
modélisation sont soit assez proche de ceux pr
contradictoire, car la m ène de formation d’arche a été 
réalisée pour prouver que la m
s m Enstad sont les plus cohérentes, selon 
les observations de Drescher. Les param ent des silos proposés par ces 
3. D’Autres Modèles pour l’Estimation d’Ouv
La m thode de Jenike est une méthode 
 d’ riences d’écoulement de plusie
 auteurs à penser que des paramètres auraient pu être négli
s les s  (Walker, 1966 & 1967
C uteurs ont attribué le fait que la méthode de Jenike fo
aine striel, car elle surestime
C dant, une faille a été observée par certains auteurs et rec
e. C faille est la négligence du poids de la poudre existant sur l
vea la trémie du silo. Dans sa méthode
ntra aximale supporté par la voûte et de la contrainte t
ent démarre. Dans ce cas, la voûte s’effondre si la contrainte 
ale de la poudre sur la voûte, ce qui engendrer un effondrem
odélisé le phénom
ettant en place des équations
ilieu granulaire à l’intérieur du 
ie l’empêchant de se former. 
ensionnement des silos proposés par différents auteurs. Une 
araison directe entre ces méthodes a montré que les résultats obtenus à partir de la 
oposés par Jenike soit plus élevées, ce qui est 
éthode de modélisation du phénom
éthode de Jenike surestimait le phénomène. 
Le éthodes, telles que celles d’Arnold et d’
ètres du dimensionnem
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métho es son t une résolution complètement 
analy ue po t pour le dimensionnement des silos. Ce 
qui e un av  bien avec la méthode de Jenike, qui est la 
référe e la p ne. 
Enfin,  agit sur la probable 
voûte i peu utres auteurs 
vien  renf où le 
diamè e est c i de la partie cylindrique du silo. Le 
poids t alor réellement transmisse à la 
portion inférieure (la surface supérieure de la voûte) est très faible. 
 titre diamètres du silo dimensionné à partir de la méthode 
d’Arnold pou exactement avec les valeurs 
estimé  selo émies de 20° et 30° 
d’inclinaison, respectivement).  
d t proches. Ainsi, ces deux méthodes proposen
tiq ur le problème de formation d’arche e
st antage, mais surtout ils s’accordent
nc lus connue et la plus fiable dans ce domai
 malgré la non considération du poids de la poudre qui
 qu t se former à l’orifice de sortie du silo, les études menées par d’a
nent orcer la validité de la méthode de Jenike. L’arche se forme dans la trémie 
tr onvergent et beaucoup plus petit que celu
es s supporter dans sa majorité par la paroi, et la partie 
A  de comparaison, les 
r stocker notre poudre organique s’accordent 
es n la méthode de Jenike (19 mm et 21 mm pour des tr
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A.2. EXPERIENCE D’ECOULEMENT DE LA POUDRE ORGANIQUE 
A.2.1. Le Silo 
Après les estimations du diamètre d’ouverture, des essais d’écoulement ont été 
conduits pour vérifier expérimentalement ces prédictions. 
Le silo construit pour la réalisation des ces expériences est un silo en acier ordinaire 
de 1,0 m de hauteur et 0,25 m de diamètre (figure A.4). 
 
Figure A.4 : Photo du silo et détail de la trémie. 
Le silo a été fixé sur un bâti (figure A.4), reposant sur deux capteurs de forces, qui 
permettent l’enregistrement de l’évolution de la masse du système en fonction du temps. Ces 
ANNEXE 
capteurs sont reliés à un micro-ordinateur PC et l’acquisition de données des capteurs se fait 
par intermédiaire d’une carte d’acquisition National Instruments, pilotée par le logiciel 
LabView. 
n ce qui concerne les trémies du silo, elles sont disponibles en trois inclinaisons : 
20°, 30° et 40°, et pour chaque inclinaison, trois ouvertures différentes sont possibles : 78 
mm, 108 mm et 128 mm (figure A.5). 
ependant, le diamètre le plus petit (78 mm) est d’environ 4 fois que le diamètre 
minimu  estimé par la méthode de Jenike. Ainsi, on a réduit la taille de l’ouverture en fixant 
des trémies en plastique (d’inclinaison de 30°) au fond de la plus petite des trémies en acier. 
Ainsi, on a réussi à obtenir un diamètre minimal de 25 mm. 
E
C
m
 
Figure A.5 : Photo de différentes trémies disponibles pour les montages expérimentales. 
A.2.2.  La Mesure Expérimentale 
Les essais expérimentaux consistaient à remplir le silo et à le décharger 
immédiatement (écoulement instantané) et à mesurer la diminution de la masse dans le silo 
au cours du temps. La masse de poudre organique initiale pour remplir le silo est d’environ 
25 kg. 
Les configurations du silo testées ont été : 
- toutes les ouvertures disponibles pour l’inclinaison de 30°. 
- diamètre d’ouverture de 78 mm pour toute les inclinaisons : 20°, 30° et 40°. 
 
 204
ANNEXE 
La première observation est que la poudre organique s’écoule sans aucune problème à 
travers de la trémie de 25 mm. Cela confirme que la méthode de Jenike pour le 
dimensionnement des silos est une méthode qui donne des résultats satisfaisants. 
 Une fois ce point vérifié, on a continué avec les essais d’écoulement pour la 
trémie de 30°. Plusieurs diamètres d’ouvertures ont été employés à l’aide des entonnoirs en 
plastiques fixés au-dessous des trémies en acier. Les débits de décharge mesurés sont donnés 
sur la figure A.6 en fonction de l’ouverture. 
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m
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Diamètre d'ouverture (cm)
 
Figure A.6 : Résultats des essais d’écoulement pour le silo pour des trémies d’inclinaison θ = 30° et 
l’interpolation des points experimetaux selon une expression de type puissance et avec 
l’exposant 2,5 proposé par Beverloo (1961). 
On observe une dépendance du débit massique avec le diamètre d’ouverture. Un 
ajustement du type puissance fournit un exposant de l’ordre de 1,8 au lieu de 2,5 prédit par 
l’équation de Beverloo (1961). 
Pour vérifier la dépendance de la décharge avec l’angle de la trémie, les essais avec 
une même ouverture pour d’autres types d’écoulement pour les autres trémies en acier de 20° 
et 40° ont été également réalisés. Les résultats sont illustrés par la figure A.7. 
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Figure A.7 : Débit massique du silo d’ouverture 78 mm en fonction de l’inclinaison de la trémie, pour 
n observe que le débit massique varie en fonction de la géométrie du silo 
une
A.2
tem alement été réalisés. Ces types d’essais ont été réalisés 
éco es résultats sont présentés dans la figure A.8. 
plu hargée instantanément. 
l’ouverture du silo. Pour démarrer l’écoulement, des coups sur la paroi du silo ont été 
problème.  
charges normales au fond du silo) est suffisant pour permettre aux propriétés de la poudre 
 
des essais intantanés. 
O
(inclinaison de la trémie) pour un même diamètre d’ouverture. Le débit est plus faible pour 
 inclinaison plus importante. 
.2.1. L’écoulement de la Poudre Vieillie 
En plus, des essais de décharge instantanée, des expériences de décharge après un 
ps de stockage de 15 heures ont ég
pour vérifier l’influence du vieillissement de la poudres dans le silo sur sa remise en 
ulement. C
Les résultats des essais nous montrent que le débit massique de la poudre vieillie est 
s important que celui de la poudre déc
Mais l’observation la plus notable est que la poudre ne s’est pas écoulée après 
nécessaires. Après le démarrage de l’écoulement, la poudre a pu s’écouler sans aucun autre 
Ainsi, une période de 15 h de stockage dans un silo à l’échelle du pilote (faibles 
organique d’empêcher l’écoulement de celle ici. 
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Cependant, au cours des trois essais pour le diamètre d’ouverture de 128 mm et 30° 
d’inclinaison de la trémie, l’écoulement a démarré toute suite après l’ouverture du silo. Cela 
l’éc . 
peut indiquer un comportement transitoire proche de l’ouverture de 128 mm. 
Tableau A.1 : Vérification de l’écoulement : × l’écoulement ne demmarre pas tout seule ; ± 
oulemet par fois demarre tout seule ; OK l’écoulement demarre toujours tout seule
 20° 30° 40° 
78 mm × × × 
95 mm ± × × 
128 mm OK ± × 
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M
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  Diam. Ouverture
 78 mm
 95 mm
 128 mm
 78 mm - 15h
 95 mm - 15h
Angle d'inclinaison de la trémie θ (°)  
ue coup sur la paroi du silo. 
util ulement temporelle obtenue par l’extrapolation de la fonction 
obtenue par un ajustement linéaire des points extrapolés à partir des essais instantanés de 
Figure A.8 : Débit massique du silo d’ouverture 78 mm en fonction de l’inclinaison de la trémie, pour 
des essais intantanés et après 15 h de stockage. Dans ce dernier cas, l’écouelement n’a 
observé qu’après quelq
Le diamètre minimum du silo pour un vieillissement de la poudre de 15 heures, on a 
isé la fonction d’éco
d’écoulement instantané, selon la nouvelle technique proposée dans le chapitre 4.  
La fonction d’écoulement temporel pour un temps de stockage de 15 heures est 
consolidation de 1,25 kPa, 2,5 kPa, 5 kPa, 10 kPa (figure A.9). 
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f C
σ1 (kPa)  
e du silo est ff = 1,5. 
cm (fc* autour de 0,6 kPa selon la figure A.9) qui doit permettre à la poudre organique de 
Cette valeur est quand même plus importante que le diamètre de 12,8 cm à travers 
fait u diamètre était de type linéaire, et une 
 entre les diamètres d’ouverture du silo estimés théoriquement à partir de 
que rfois surestimer l’ouverture à 100% (Enstad, 1975).  
 (k
P
a)
Figure A.9 : Fonctions d’écoulement instantanée et temporelles pour un vieillissement de 2 et 15 
heures. Le facteur d’écoulement caractéristiqu
L’extrapolation linéaire de la fonction d’écoulement fournit un diamètre d’environ 20 
s’écouler sans problème après un temps de stockage de 15 heures.  
lequel l’écoulement de la poudre a pu redémarrer 1 fois sur 3. Cette surestimation est due au 
 que l’ajustement utilisé pour la détermination d
valeur inférieure serait obtenue si un ajustement polynomial avait été utilisé. 
Enfin, l’écart
cette nouvelle méthode d’extrapolation et la valeur expérimentale est assez satisfaisant, vu 
 la propre méthode de Jenike peut pa
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A.3 AROI DU SILO 
ns la trémie de ce silo passe de 
à la nvergente est observée. En ce qui concerne à la 
e la condition des contraintes n’est pas observé 
ée par la poudre à la paroi de la trémie a été 
A.3.1 Le Modèle de Walker 
la même 
con
Dan trainte majeure principale et est illustrée par le cercle 
contrainte de cisaillement est appliquée à la poudre en contact avec la 
rup  à la paroi (WYL) de la poudre.
décrit pour C W ure. En plus, le cercle caractéristique 
de cette figure, on peut encore obtenir la valeur de la force exercée par la poudre à la paroi. 
Finalement, la poudre située entre le centre du silo et proche de la paroi a une 
La moyenne générale de toutes ces contraintes qui agissent sur la surface de la tranche 
de 
. PROFIL DE PRESSION A LA P
 Lorsque la décharge d’un silo démarre, la poudre da
l’état de contrainte actif vers l’état passif. Cela veut dire qu’une compaction de la poudre due 
 réduction du diamètre de la section co
section cylindrique du silo, le changement d
(Walker, 1966, Walters, 1973a et 1973b, Enstad, 1975, Arnold, 1976a et 1976b.) 
Une première estimation de la force exerc
réalisée par Walker (1966) puis corrigé par Walters (1973a et 1973b).  
Pour étudier le profil de pression à l’intérieur des silos, Walker utilise 
méthode que Janssen. La poudre est découpée en plusieurs tranches horizontales et les 
traintes qui s’appliquent sur cette tranche sont explicitées sur la figure A.10. 
Par symétrie, il n’existe pas de contrainte de cisaillement sur la poudre où VC agisse. 
s ce cas, la contrainte VC est la con
de Mohr de la figure A.10.  
Cependant, une 
paroi. Pour la représenter contrainte à l’aide de cercle de Mohr, il faut connaître le lieu de 
ture effectif de la poudre (EYL) et le lieu de rupture
 Comme il s’agit de la même poudre, les cercles de Mohr qui représentent la condition 
V et V  doivent être tangents au lieu de rupt
de VW doit être encore tangent au WYL. La figure A.10 illustre ces deux conditions. A partir 
Cette contrainte s’appelle de contrainte horizontale H. 
contrainte verticale intermédiaire à ces 2 extrêmes et est fonction du rayon du silo : V(r). 
V  qui est le point de départ de la méthode de poudre résulte dans une valeur moyenne 
Walker. 
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VwV(r)
τv
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Figure A.10 : Schéma de contraintes et cercle de Mohr utilisé dans le modèle de Walker. 
Après avoir déterminé V , Walker a définit un paramètre D, dit comme un facteur de 
ribution, qui représente la contrainte Vdist W à la paroi en fonction de cette contrainte verticale 
oyenne : m
VDVW =  ( A.9 ) 
Puis il a définit la contrainte de cisaillement verticale τV agissant sur la poudre à la 
paroi en fonction de la contrainte VW : 
τV = BVW ( A.10 ) 
 δβ
δβ
sincos1
sinsin
−=B  ( A.11 ) 
 Il faut par ailleurs signaler le rapport entre τV et H : 
φφφ
τ
tantan
tan VBD
BV
H
H
WV ==⇒=  ( A.12 ) 
 Finalement, les contraintes V et H peuvent à partir des expressions : 
⎭⎬
⎫
⎩⎨
⎧ ⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ −−=
R
BDh
BD
gRV 2exp1
2
ρ  ( A.13 ) 
Η σσ
Vw
τw
τ
.
2β
Vc
EYL
WYL
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⎭⎬
⎫
⎩⎨
⎧ ⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ −−=
R
BDhgRH 2exp1
tan2 φ
ρ  ( A.14 ) 
où : h est la profondeur du silo (de la poudre). 
 
Cependant, tous les expressions presentées jusqu'ici ont été formulé pour le conditions 
statique (l’état actif) et seulement pour la section cilyndrique du silo. Comme mentionné 
precedement, c’est seulement dans section convergente que le changemet vers un état passif 
des contraintes est observée. Pour representer cette nouvelle conditions, le paramètre B 
devient : 
)(2cossin1
)(2sinsin
βαδ
βαβ
+−
+=B  ( A.15 ) 
 Finalement, la contrainte verticale moyenne dans la trémie du silo est obtenue par 
l’expression A.16. 
⎪⎭
⎪⎬
⎫
⎪⎩
⎪⎨
⎧
⎟⎟⎠
⎞
⎜⎜⎝
⎛−−=
−1
0
1
1
C
h
h
C
ghV ρ  ( A.16 ) 
où :     αtan
2BDC = , ( A.17 ) 
 h est la hauteur de la tranche de poudre à l’intérieur de la trémie 
 hB0 B est la hauteur totale de la trémie. 
 
Mais la grande différence entre ce qui se passe dans la section cylindrique et dans la 
trémie c’est que la pression exerce par la poudre à la paroi de la trémie n’est plus celle estimé 
par H, mais par W selon l’expression A.18: 
)(2cossin1
2sinsin1
βαδ
ββ
+−
+=
WV
W  ( A.18 ) 
Finalement, pour connaître le profil de la force exercée par la poudre à partir des 
études de Walker, il faut construire des graphes de H en fonction de la profondeur h pour la 
section cylindrique du silo et W en fonction de l’hauteur de la poudre dans la trémie pour la 
section convergente du même silo. 
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Cependant, dans la trémie du silo, la contrainte de cisaillement à l’extrémité de la 
tranche de poudre τ BVB n’est pas la même représenté par τ BWB et alors τ BVB/W  ≠ tan φ. 
Autre point faible de la méthode de Walker c’est qu’il a obtenu des valeurs 
numeriques pour le facteur de distribuition D. Sa métode ne reste applicable que pour de 
valeurs du coefficient de friction de la poudre φ inférieure à 30°. Dans ce cas, D peut être 
approché par 0,9 pour la section cylindrique et 1,0 pour la section convergente du silo.  
Néanmoins, après toutes ces hypothèses et ces solutions partielles, la méthode de 
Walker reste quant même limitée, car l’utilisation des valeurs du facteur de distribution D 
reste liées aux valeurs expérimentales obtenus par lui. 
A.3.2. Le Modèle de Walters 
Le modèle mathématique de Walters a été conçu pour corriger certains hypothèses du 
modèle de Walker, à commencer par la géométrie des tranches utilisées dans le premier 
modèle. Walker a toujours utilisé de tranches circulaires (rectangulaires vue en 2D) tant pour 
la section droite quant pour la section convergent du silo. Walters a donc proposé une section 
trapézoïdale (vu en 2D) pour la section convergente du silo. Cette approche semble plus 
cohérente, car la contrainte σ BWB (W) de la tranche de poudre à la trémie représente directement 
la contrainte normale soumise par la poudre à la paroi de la trémie (Figure A.11). 
 Mais la principale contribution de la méthode de Walters est le développement d’une 
expression pour l’obtention de la valeur du facteur de distribution D. Pour cela, il a introduit 
un nouveau paramètre η, qui est l’orientation du plan de contrainte principal ε (b dans le 
modèle de Walker) représentée à l’origine dans plan σ  x τ (Figure A.11). 
τWσW
σP
αε
τVH
σW
V
SS
  
Figure A.11 : Schéma de contraintes et cercle de Mohr utilisé dans le modèle de Walters. 
τ
2α
2ε
EYL
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η
ANNEXE 
 213
Afin de ne pas générer une confusion entre les expressions caractéristique de chaque 
phénomène des sections (droite et convergente) du silo, on va présenter chaque section du 
silo dans une sous paragraphe séparé. 
A.3.2.1. Expressions pour la section droite du silo 
Dans la méthode de Walters, l’orientation du plan principal de contraintes est obtenue 
à l’aide de l’expression A.19 (avec le signal + pour l’état actif et – poudre l’état passif) : 
δ
φφπε
sin
sin
arcsin
2
2 ww ±+=  ( A.19 ) 
Le paramètre B (de la méthode de Walker) est réécrit en fonction de cet angle ε selon 
l’expression A.20 : 
εδ
εβ
2cossin1
2sinsin
−=B  ( A. 20 ) 
Finalement, l’expression analytique du facteur de distribution D pour la section droite 
du silo est donnée par : 
[ ]δδη φδδφ sin2)sin1(cos )sin(sin2)sin1(cos 2
2/1222
y
D ±+
−±+=  ( A.21 ) 
[ ]2/3)1(1
3
2 c
c
y −−=  ( A.22 ) 
2
tan
tan ⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛= δ
φc  ( A.23 ) 
 La solution final de Walters est établit en fonction des nombres adimensionels, 
representés par : 
Rg
VSV 2ρ=  ( A.24 ) 
Rg
HSH 2ρ=  ( A.25 ) 
Rg
T VV 2ρ
τ=  ( A.26 ) 
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R
zZ
2
=  ( A.27 ) 
Ainsi, le profil de pression à la paroi du silo en fonction de la hauteur de poudre est 
obtenu par les expressions adimensionées suivantes : 
( ){ }BDZ
DB
SV 4exp14
1 −−=  ( A.28 ) 
( ){ }BDZSDBS VH 4exp1tan4
1
tan
−−== φφ  ( A.29 ) 
( ){ }BDZSDBT VV 4exp14
1 −−==  ( A.30 ) 
A.3.2.2. Expressions pour la section convergente du silo 
 Dans la section convergente du silo, l’orientation du plan principal est donné par 2ε + 
2α. Si cet angle est rapporté à l’origine du graphe de la figure A.11, un angle η est obtenu. 
Ainsi, en faisant une interaction avec l’équation A.31 et A.32, on obtient la valeur de η : 
δ
φφπε
sin
sin
arcsin
2
2 ww ±+=  ( A.31 ) 
δ
ηηπαε
sin
sinarcsin
2
22 ±+=+  ( A.32 ) 
 La valeur de η est ensuite utilisée dans l’expression du facteur de distribution de la 
trémie du silo D : 
[ ]δδη ηδδη sin2)sin1(cos )sin(sin2)sin1(cos 2
2/1222
y
D ±+
−±+=  ( A.33 ) 
 Finalement, la solution numérique des contraintes est obtenue encore à l’aide de 
nombres adimensionnels : 
Rg
VSV 2ρ=  ( A.34 ) 
Rg
S WW 2ρ
σ=  ( A.35 ) 
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Rg
T WW 2ρ
τ=  ( A.36 ) 
R
zZ
2
=  ( A.37 ) 
Et les expression des contraintes developpé à la paroi de la section convergente du 
silo devient alors : 
( ){ } ( ){ }KKV ZSsZKZS ααα α tan211tan211)1(tan2 tan21 1 −−+−−−−= −  ( A.38 ) 
VW S
FDS φtan=  ( A.39 ) 
VW SFDT =  ( A.40 ) 
où :  Ss est la surchage à la surface de la trémie (la contrainte moyenne de tout le poids de la 
poudre dans la section droite du silo) 
2/1222
2
)sin(sin2)sin1(coscos
cossin
ηδδηη
δη
−±+=E  ( A.41 ) 
)22cos(sin1
2sinsin
αεδ
εδ
+−=F  ( A.42 ) 
⎟⎠
⎞⎜⎝
⎛ ++= 1
tan
2 DEDK α  ( A.43 ) 
A.3.3. Profils de Pression Théoriques  
Les premiers profils théoriques pour le silo pilote ont été déterminés à l’aide du 
modèle de Walters. Une algorithmique sur MatLab contenant le modèle de Walters, les 
propriétés physiques de la poudre organique et les informations concernant à la géométrie du 
silo pilote a été écrit. 
Le résultats de ce algorithmiques sont illustré par les figures A12. à A.14 en fonction 
de l’angle d’inclinaison de la trémie. 
A partir de ces figures, on observe que la pression verticale maximale qui peut être 
développée dans le silo du à la masse de poudre présente à l’intérieur se situe à environ 4,2 
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kPa et la contrainte maximale développée lors que l’écoulement démarre se situe à environ 
1,8 kPa, selon les équations de Walters. 
 
Figure A.12 : Profil de pression théorique pour le silo équipé d’une trémie de 20°. 
 
Figure A.13 : Profil de pression théorique pour le silo équipé d’une trémie de 30°. 
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Figure A.14 : Profil de pression théorique pour le silo équipé d’une trémie de 40°. 
A.3.4. Profils de Pression Expérimentaux  
Afin d’obtenir le profil de pression du silo, des capteurs de forces TekScan ont été 
installé à l’intérieur de la trémie, selon le schema de la Figure A.15. La valeur experimentale 
à été ensuitre comparée à la valeur predite selon la méthodologie de Walker. 
3 à 7 cm
capteur 1
capteur 2
capteur 3
90 cm
25 cm
5 à 25 cm
7,8 à 12,8 cm  
Figure A.15 : Schéma du silo et le position des capteurs de forces TekScan. 
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Ces capteur sont en réalité de mailles de résistance très faibles qui change leurs 
résistivité en fonction de la compression qu’ils sont soumis. La figure A.16 illustre un 
schema d’un capteur TekScan. 
 
Figure A.16 : Photo et schéma d’un capteur TekScan. 
 Après calibration, la valeur de la résistivité de chaque capteur de la maille 
donne une valeur de pression exercée par la poudre à la surface du capteur. 
 Afin d’observer l’évolution de la pression exercée par la poudre à la paroi lors 
de la décharge du silo, les signaux des capteurs de force à l’intérieur du silo et celui sur 
lequel le silo était appuyé ont été traités à l’aide d’un ordinateur. 
 Les premiers résultats obtenus pour le silo avec une trémie de 20° et 108 mm 
d’ouverture sont illustrés par les figures A.17 et A.18. 
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Figure A.17 : Débit massique de la décharge du silo la trémie de 20° et 95 mm d’ouverture. 
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Figure A.18 : Résultat expérimental de la mesure de pression à l’intérieur de la trémie de 20° et 95 
mm d’ouverture.  
D’autres mesures réalisées sont encore illustrées par les figures A.19 à A.22. 
 
Figure A.19 : Résultat expérimental de la mesure de pression à l’intérieur de la trémie de 20° et 128 
mm d’ouverture. 
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Figure A.20 : Résultat expérimental de la mesure de pression à l’intérieur de la trémie de 30° et 95 
mm d’ouverture. 
 
 
Figure A.21 : Résultat expérimental de la mesure de pression à l’intérieur de la trémie de 40° et 95 
mm d’ouverture. 
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Figure A.22 : Résultat expérimental de la mesure de pression à l’intérieur de la trémie de 40° et 128 
mm d’ouverture. 
 On peut observer que pendant la décharge, les contraintes développées par la 
poudre proche de la section de transition du silo (mesurées par les capteurs 1 et 2) sont 
comprises entre 1,5 kPa et 2,0 kPa. Ces valeurs sont celles prévues par la simulation (figures 
A.17 à A.22). 
On observe encore qu’avant le début de la décharge, les capteurs 1 et 2 mesurent par 
une contrainte intermédiaire à celle de la pression normale à la paroi (prévue de 0,5 kPa) et la 
contrainte verticale du au poids de la poudre (prévue de 4,0 kPa). Cependant, une fois 
l’écoulement démarré, la pression mesurée à ce point du silo devient celle prévue pour l’état 
passif de contraintes. 
En ce qui concerne au capteur 3, il mesure des contraintes soit égale soit inférieures à 
celles mesure par le capteur 1 et 2, bien qu’il soit positionné plus bas dans la trémie. 
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A.4. CONCLUSION 
La construction d’un petit silo pilote à partir de son dimensionnement selon le 
protocole de Jenike a été réalisée. Cette méthode estime un diamètre minimal au travers 
duquel la poudre s’est écoulée sans le moindre problème. 
Cependant, quand la poudre reste stockée dans le silo pendant une période de 15 
heures, l’écoulement n’arrive pas à démarrer tout seul. Un nouveau diamètre en fonction des 
essais de cisaillement temporel est nécessaire. Néanmoins, les essais de cisaillement temporel 
fournissent un lieu de rupture assez proche de celui instantané, ce qui conduit à proposer un 
diamètre peu différent de celui obtenu à partir des essais instantanés (voir les résultats de 
cisaillement du chapitre 2).  
Le diamètre proposé par la nouvelle méthode de cisaillement temporel présentée dans 
le chapitre 2 est assez cohérent avec l’observation faite à partir des essais de décharge du silo 
pilote, même si elle le surestime un peu. 
Enfin, cette nouvelle méthode pour la détermination de l’ouverture du silo quand la 
poudre reste stockée pendant une période de temps et qui permet le démarrage de 
l’écoulement sans problème doit être encore travaillée pour d’autres géométries de silos 
(contraintes plus importantes) et également pour d’autres poudres. 
En ce qui concerne aux forces développées par la poudre à l’intérieur du silo, la 
méthode de Walters, semble être satisfaisante comme un premier approche pour prédire le 
comportement de la poudre à l’intérieur du silo. 
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NOMENCLATURE 
 
 
 
a distance inter-particulaire 
constante adimensionnelle de l’expression de Beverloo 
aBC B distance critique de séparation entre deux particules solides 
A l'aire d’une surface (plan) 
c cohésion de la poudre 
dBp B diamètre de la particule 
DBo B diamètre minimale d’ouverture de la trémie 
F force quelconque 
FBcap B force capillaire 
FBwaals B force de Van der Waals 
f BC B contrainte de clef de voûte (unconfined stress) 
g accéleration de la gravité 
h hauteur 
∆h déplacement verticale (dilatance) 
H hauteur locale adimensionnelle du tas de poudre 
HBAB facteur geometrique de pont liquide 
k nombre coordinance 
l longueur de cohésion de la poudre 
M débit massique d’écoulement 
M Bd B moment 
n l'indice de l’expression de Warren-Spring 
N force normale 
p position centrale du cercle de Mohr 
P poids  
r B1 B, r B2 B rayon de courbure d’un ménisque liquide liant deux particules solides 
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R rayon de particule 
rayon du cercle de Mohr 
RBT B résistance à la traction 
S taux de saturation de liquide dans un milieu granulaire 
SBPB l’aire de la surface d’une particule 
T force tangentielle 
résistance à la traction de l’expression de Warren-Spring 
VBporeB volume total des pores 
VBsolideB volume total de solide 
VBb B volume du liquide dans un pont capillaire 
VBL B volume total de liquide à la surface de particules solides 
VBS B volume total de solide 
Wh travail horizontale du à la dilatance du milieu granulaire 
Wv travail verticale du milieu granulaire lors du cisaillement 
x taille de la base du tas de poudre 
X taille adimensionnelle de la base du tas de poudre 
α angle maximale de la surface libre d’un tas de poudre 
β angle de la surface du solide mouillé par un liquide 
δ angle effectif de friction solide 
ε porosité du milieu 
φ angle de friction interne du solide 
φBWB angle de friction solide-paroi 
γ tension de surface du liquide 
ϕ angle de contact solide-liquide 
κ, κ BAB, κ BPB coefficient de Rankine (actif et passif) 
µ coefficient de friction du solide 
µBS B coefficient de friction statique du solide 
µBWB coefficient de friction solide-paroi 
ρ Bb B masse volumique apparente du milieu granulaire 
ρ Bf B masse volumique de la phase interstitielle 
ρ Bp B masse volumique vraie des particules solides du milieu granulaire 
σ, σ BNB contrainte normale 
σ B1 B contrainte normale majeure du cercle de Mohr 
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σ B3 B contrainte normale mineure du cercle de Mohr 
σ BC B contrainte normale à la consolidation 
σ BS B contrainte normale au cisaillement 
τ contrainte de cisaillement (tangentielle) 
τ BC B contrainte de cisaillement à la consolidation de la poudre 
τ BpicB contrainte de cisaillement du milieu à la rupture sous cisaillement 
τ Bplateau B contrainte de cisaillement du milieu à l’état stationnaire sous cisaillement 
τ BS B contrainte de cisaillement à l’écoulement 
θ angle maximal de la surface libre d’un tas de poudre 
angle de la trémie du silo 
ψ sphéricité de particule 
angle local de la surface libre d’un tas de poudre 
ω vitesse angulaire de rotation de la cellule de cisaillement 
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Coulabilité des poudres cohésives : mesures aux faibles contraintes, granulaires humides et 
application à une poudre industrielle. 
 
Résume : 
 
L’objet de ce travail repose initialement sur la problématique de la manipulation des milieux 
granulaires et de leur stockage. La caractérisation des propriétés physiques et l’aptitude à 
l’écoulement d’une poudre industrielle a été réalisée. Cependant, ces techniques ont leurs 
limitations et le problème abordé a requis le développement d’un nouveau protocole concernant le 
vieillissement des poudres. Ce protocole permet non seulement l’obtention de résultats plus 
représentatifs pour des phénomènes à l’échelle industrielle, mais également une extrapolation du 
vieillissement pour de longues périodes de temps. D’autre part, un modèle analytique permettant 
d’estimer la cohésion à partir de la forme du tas de poudres à faibles contraintes a été conçu. Enfin, 
une étude sur la rupture et la cohésion macroscopique des milieux granulaires humides en fonction 
de la quantité de liquide a été également réalisée.  
 
 
 
 
Flowability of cohesive powders : measurements at lower stresses, humid granular media and 
application to an industrial powder. 
 
Abstract: 
 
The object of this work is initially the study of granular media handling and storage problems. The 
characterization of physicals properties and flow properties of an industrial powder were carried 
out. However, those techniques have theirs limitations and the tackled problem required the 
development of a new protocol concerning the ageing of the powders. This protocol allows to 
obtain more representative results for the industrial scale phenomena, but also an extrapolation of 
ageing process for long periods of time. In addition, a new method for estimating cohesion from the 
shape of a heap of the powder at low stress was also developed.  
Lastly, a study relating the yield and the cohesion of humid granular media in function of the 
amount of liquid added to the system was also realized. 
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